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RESUMEN

En LABPERU E.I.LR.L. estamos comprometidos en brindar en cada uno de nuestros
servicios resultados confiables y calidad, por ello todos nuestros laboratorios cuentan con
procedimientos de aseguramiento y control de calidad (QA/QC) a nivel global con el fin
de controlar y supervisar todos los aspectos de las operaciones de nuestra empresa, toda
esta gestion es complementada con personalaltamente calificado y procedimientos de

ensayo optimos.

Entre las actividades de aseguramiento que realizamos en nuestro laboratorio son

considerados, por ejemplo:

v" Verificacion de Equipos con Materiales trazables.
v/ Calidad de Reactivos y Materiales a emplear.
v Verificacion de equipos y Patrones de referencias.

v' Participacion en Rondas Interlaboratorios.

Como actividades de Control de calidad en las actividades de ensayes del laboratorio son

considerados:

v' Evaluacién de Duplicados (Precision).
v Evaluacion de Materiales de Referencia (Veracidad).
v’ Evaluacion de Blancos (Contaminacién).

Contamos con un sistema de gestion de informacion de laboratorio (LIMS) que es fruto
de haberfusionado la experiencia de muchos afios de utilizacion en el mercado con las
necesidades propias de nuestras clientes, es asi que hemos conseguido gestionar
eficazmente toda esta informacion para lograr optimizar tiempos revision de calidad de
datos, que nos permite brindarle a nuestros clientes datos de alta calidad, con la confianza

de haber pasado las mas rigurosas revisiones.

Fruto de nuestra politica de mejora continua hemos sido acreditados por el INSTITUTO
NACIONAL DE LA CALIDAD, registro LE-092, como Organismo de Evaluacion de la
Conformidad (OEC) comprometiéndonos a cumplir con los requisitos establecidos por la
NTP ISO/IEC 17025:2006 con el fin de emitir resultados oportunos y confiables a

nuestros clientes.
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CAPITULO |

ASPECTOS GENERALES DE LA EMPRESA, ANTECEDENTES,
PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA, OBJETIVOS Y
METODOLOGIA

1.1. TITULO DE INFORME DE TRABAJO PROFESIONAL

Aseguramiento y control de calidad en el analisis de muestra de agua con valor
certificado bajo la “NORMA NTP ISO/IEC 17025:2006 PERUANA” en NASCA-ICA.

Los objetivos institucionales o funcionales del centro de trabajo.

1.2. INTRODUCCION

LABPERU E.I.R.L. inicia sus actividades como Laboratorio de Ensayos para el Analisis
de Minerales en la ciudad de Nasca en el afio 2006, con profesionales calificados y con

el objetivo de cubrir la demanda creciente de ensayos para la mineria del Sur del Perd.

Actualmente prestamos servicios a grandes y medianas empresas de la mineria, entidades
del estado e industrias diversas. Contamos con instalaciones propias, con amplia
infraestructura y equipos de ultima generacién y asimismo, contamos con un moderno
Laboratorio de Ensayo Acreditado por el INACAL -DA (ANTES INDECOPI-SNA) con
Registro N° LE-092.

Durante este tiempo hemos diversificado nuestro aporte con servicios ambientales,
metallrgicos y de soporte operacional, afianzando sélidas alianzas estratégicas de largo
plazo, que hacen de nosotros un socio estratégico para conseguir los mayores beneficios
de nuestros clientes y asi conjuntamente contribuir con el desarrollo sostenible del sector

minero, agricola e industrial.
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Dentro de las ventajas que proporciona LABPERU a nuestros clientes, podemos destacar

las siguientes:

Répido tiempo de respuesta en la entrega de resultados.
Material para la conservacion y transporte de muestras.
Asistencia técnica para solventar las dudas de nuestros clientes.
Precios competitivos.

Confidencialidad.

Flexibilidad para adaptarnos a las necesidades de nuestros clientes.

N N N N N NN

Amplio portfolio de pardametros acreditados.

En LABPERU E.l.R.L.nos comprometemos en obtener y asegurar la calidad de
nuestros servicios, demostrando asi su capacidad para suministrar de forma
consecuente servicios que satisfagan los requisitos de los clientes y los requisitos

reglamentarios aplicables.

Obtener la satisfaccion de los clientes y cumplir con sus expectativas mediante la
aplicacion efectiva y eficiente del Sistema de Gestion de la Calidad, incluyendo procesos

de mejora continua y prevencion.

LABPERU E.I.R.L es una empresa nasquefia con 10 afios de trayectoria empresarial,
actualmente viene implementando su Sistema de Gestion de Calidad “NORMA NTP
ISO/IEC 17025 PERUANA”, para poder estar a la altura de las exigencias actuales, y
reforzar asi nuestro compromiso de cubrir en su totalidad la satisfaccion de nuestros
clientes. Asi mismo gracias al profesionalismo y a la honestidad de nuestro personal
altamente calificado, hemos logrado ganar y mantener la confianza de nuestros clientes,
colocandonos como la Empresa de mayor reconocimiento en el Mercado Local, de esta
manera pretendemos ofrecer a nuestros clientes el mejor servicio de Analisis Quimico y
Asesoramiento Metallrgico de manera oportuna y a un precio competitivo.
Beneficiamos a nuestros profesionales y colaboradores ofreciéndoles un lugar de trabajo
atractivo, asi como oportunidades para su desarrollo personal y Profesional, por tal
motivo innovamos en tecnologia y equipamiento de ultima generacién logrando con ello
la optimizacion de cada una de nuestras operaciones. Nuestro objetivo es constituir una
alternativa especializada y confiable en la prestacion de servicios analiticos, metaldrgicos,

ambientales y de apoyo operacional a las empresas de los sectores minero e industrial.
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1.3. ANTECEDENTES.
1.3.1. RAZON SOCIAL DE LA EMPRESA.

LABPERU Empresa Individual de Resp. Ltda.-LABPERU E.I.R.L.
NATURALEZA JURIDICA Y ACTIVIDAD.

Frente a la necesidad de la actividad Minero - Metallrgica de la Zona Sur - Medio del
Per, el 16 de agosto de 2006 se constituye la empresa con personeria juridica
denominada "LABPERU EIRL" con capital 100% peruano. Iniciando sus actividades en
la Ciudad de Nasca el 15 de diciembre del 2006.

1.3.2. SITUACION INSTITUCIONAL.
Actualmente prestamos servicios en Analisis Quimico de Minerales tanto de muestras

Geoquimicas, Menas, Concentrados y Pruebas Metallrgicas: Flotacion, Lixiviacion
Acida, Cianuracion en General, asesoramiento técnico en procesos metaldrgicos y de
Anélisis para Medio Ambiente en matrices de Agua Natural, Residual y de Uso y

Consumo Humano.

VISION.

Nuestra Vision es consolidar el Liderazgo de LABPERU E.I.R.L en el mercado
regional, nacional e internacional, expandiendo asi sus servicios de Analisis Quimico de
Minerales y Medio Ambientales de manera global. Mostrando a todos nuestros Clientes
una imagen clara de honestidad, responsabilidad, compromiso y dedicacion en beneficio
de nuestros Clientes. Implementando una Filosofia de Mejoramiento Continto tanto en
lo personal, tecnolégico y con alto grado de Responsabilidad Social y Proteccién del
Medio Ambiente.

MISION.

Nuestra Mision, es Satisfacer las necesidades y expectativas de Nuestros Clientes con
resultados de analisis Confiables y oportunos con el uso de Tecnologia y Equipos de
Ultima generacion, comprometiéndonos con la excelencia, calidad, mejora continua y el

desarrollo sostenible.
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1.4. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
1.4.1. IDENTIFICACION DEL PROBLEMA

En el Per(, como en muchos paises del mundo, es el Estado quien se preocupa por
garantizar la salud de las personas y sobre todo de los recursos basicos como lo son la
alimentacion y el agua. Respecto a este Gltimo, el agua, el Estado peruano viene
estableciendo exigencias para alcanzar la calidad de la misma, mediante la publicacion
de reglamentos y resoluciones de caracteres legales y obligatorios de cumplir (por
ejemplo, Estdndares Nacionales de Calidad Ambiental para el Agua, ley General de las
Aguas, Reglamento de la Calidad del Agua para Consumo Humano). Estas exigencias
incluyen requisitos de calidad (microbiologica, quimica y sensorial) para todos los tipos

de agua sea cualquiera su origen.

El cumplimiento de las exigencias mencionadas es vigilado por el Estado, quien
recomienda que los requisitos de calidad sean evaluados por organismos de evaluacion
de la conformidad (laboratorios de ensayos) que demuestren competencia técnica y
fiabilidad en los resultados que emiten (Acreditados ante el Instituto Nacional de la
Calidad-INACAL). Estos organismos, laboratorio de ensayos acreditados, basan la
confiabilidad de sus resultados de andlisis en el cumplimiento de una serie de actividades
de control planificadas y evidenciables, un Plan de Aseguramiento de la Calidad de los

Resultados.

Los organismos de evaluacién de la conformidad ya existen en nuestro pais y hasta el afio
2014 aproximadamente 30 tienen dentro de sus servicios la ejecucion de ensayo en por lo
menos un parametro de calidad exigido para muestras de agua y, especificamente en la
region Ica, existen 05 sedes de laboratorio que principalmente son oficinas
administrativas que una vez recibida o tomada la muestra de agua la envian a Lima o

Departamento sede principal, para su analisis.

Por lo mencionado, podemos ver que el Estado requiere que la calidad del recurso agua
sea la caracteristica principal que debe exigirse y si pensamos en laboratorios de ensayos
gue sigan un Plan de Aseguramiento de la Calidad de los Resultados para garantizar la

fiabilidad de sus resultados debemaos resaltar que aquellas que puedan atender in situ (Ica

12
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y provincias) la ejecucién de ensayos en muestras de agua bajo un esquema de garantia
de calidad, es escasa. Asimismo, la region y alrededores poseen un gran potencial para el
desarrollo agroindustrial y mas aun sus provincias. Este potencial unido a la necesidad de
atender el control de las aguas para uso y consumo humano hace que surja la necesidad
de contar con laboratorios de ensayos de la regién que demuestren que usan un Plan de
Aseguramiento de la Calidad de los Resultados pues éste servird para garantizar la
fiabilidad de sus resultados y por tanto un mejor control de la calidad de este recurso

(agua) en la region.

Es por todo ello que resulta relevante que la practica del Aseguramiento de la Calidad de
los Resultados sea implementada en los laboratorios de ensayos que se dediquen al control
de la calidad de muestras de agua; esta practica es la herramienta que permitira al
laboratorio de ensayos alcanzar la confiabilidad requerida en sus resultados y tener la
alternativa de poder ser evaluada y acreditada ante el Instituto Nacional de la Calidad.

1.4.2. DEFINICION DEL PROBLEMA.

Formulacion del problema general

¢En gqué medida se asegurard y se mantendra el control de calidad en el andlisis de
muestras de agua con valor certificado bajo la Norma NTP ISO/IEC 17025:2006
PERUANA en Nasca-Ica?

Formulacion de problemas especificos

¢En qué medida favorecera el control de ensayes fisico quimicos e instrumentales de
aguas, demostrando la competencia técnica del personal, instalaciones y condiciones
ambientales adecuadas, métodos validados, equipos controlados y patrones confiables

con trazabilidad a las Unidades del Sistema Internacional?

¢En qué medida la implementacién de control de calidad fisico quimico e instrumental y
el analisis de los mismos, favorecera en el cumplimiento de la norma de calidad de agua,
trabajo desarrollado en la Empresa Individual de Resp. Ltda.-LABPERU E.L.R.L. para
mantener vijente la certificacién de la NORMA NTP ISO/IEC 17025:2006 PERUANA

en el laboratorio de medio ambiente en la ciudad de nasca?
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1.5. OBJETIVO GENERAL.

Asegurar y mantener el control de calidad en el analisis de muestras de agua con valor
certificado bajo la Norma NTP ISO/IEC 17025:2006 PERUANA en Nasca-Ica.

1.5.1. OBJETIVOS ESPECIFICOS.

v" Mantener el control sobre los métodos de ensayo del laboratorio, prestando

especial atencion a la medida de la incertidumbre y a la validacién de los métodos

v Mejorar y mantener la calidad de los servicios de andlisis en métodos certificados

para, Agua para Uso y Consumo Humano, Natural y Residual
v" Mejorar continuamente la calidad de ensayos fisico quimico e instrumentales.
v' Elevar la calidad y eficiencia del desempefio de los analistas.

v" Proteger y preservar el medio ambiente.

1.6. METODOS PARA LA SOLUCION DE LOS OBJETIVOS.

Para el proposito de este documento, son aplicables los términos y definiciones dados en
la NORMA NTP ISO/IEC 17025:2006 PERUANA.

A lo largo del texto de esta Norma Internacional, cuando se utilice el término “calibrar”

este significara “verificar”.

1.6.1. METODO DESCRIPTIVO.

Sistema de gestion de Control de Calidad del Agua para Uso y Consumo Humano, Natural

y Residual.

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis



http://sqperu.org.pe/%E2%80%9Cnorma-ntp-isoiec-170252006%E2%80%9D/
http://www.pecert.gob.pe/_publicaciones/2014/ISO-IEC-27001-2014.pdf
http://www.pecert.gob.pe/_publicaciones/2014/ISO-IEC-27001-2014.pdf

Universidad

TESIS UNA - PUNO [1:3# Nacional del
Altiplano

CAPITULO I

EXPOSICION ANALITICA DE LAS METODOLOGIAS, RESULTADOS,
EXPERIENCIAS Y SOLUCIONES TEORICAS Y PRACTICAS

2.1. CAMPO DE APLICACION.

El Sistema de Gestion de la Calidad del Laboratorio de Ensayos LABPERU funciona en
forma coordinada con sus politicas y los requerimientos generales de la norma NTP
ISO/IEC 17025 y Directrices aplicables.

El Sistema de Gestion de la Calidad del Laboratorio de Ensayos esta documentado en el
presente Manual de Calidad y en el mismo se normalizan sus actividades de Servicio.
Este Manual permite que estas actividades sean interpretadas, controladas y actualizadas.

El campo de aplicacidn de nuestro sistema considera:

Recepcidn, Preparacion, Ejecucidn de ensayos volumétricos, de via seca e instrumental
(Absorcion Atomica) de las muestras de minerales de exploracién y de procesos

metalUrgicos, para los clientes que asi lo requieran.

Recepcidn, Ejecucidn de ensayos fisico quimicos e instrumental (ICP) de muestras de

agua natural, residual y de agua para uso y consumo humano.

El Laboratorio de Ensayos tiene como principal objetivo dar seguridad y confianza a sus
clientes de que sus muestras se gestionan y ensayan de manera segura, conservando su
integridad hasta la emision de los resultados bajo un marco de objetividad,
confidencialidad y confiabilidad, contribuyendo asi a que obtengan el mas alto beneficio

econdmico.
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2.2. GESTION DEL MANUAL.

El Manual de Calidad del Laboratorio de Ensayos esta dividido en secciones, las cuales
describen el Sistema de Gestion de la Calidad adoptado; las primeras secciones (0.0, 1.0
y 2.0) presentan a nuestra empresa y Laboratorio, el campo de aplicacion de nuestro

sistema y la gestion del manual.

La seccion 3.0 muestra las referencias normativas de gestion y legales bajo las cuales el
Laboratorio desarrolla sus actividades y a partir de la seccion 4.0 se desarrollan los
Requisitos especificos de nuestro sistema acorde a la norma tomada como referencia
(NTP ISO/IEC 17025: Requisitos generales para la competencia de los laboratorios de
ensayo Yy calibracidn) haciendo mencién a los procedimientos y otros documentos que

sustentan cada requisito mencionado en la Norma aplicada.

La revision del manual podré ser solicitada por cualquier trabajador de la empresa con la
evaluacion y autorizacion del Jefe de Calidad del Laboratorio (JC) y se hara tantas veces
como sea necesario si se presentara alguna situacion que afecte o interfiera con los
objetivos de calidad y minimo una vez al afio por la alta Direccion del Laboratorio en la
revision del Sistema de Gestion de la Calidad (SGC).

Toda modificacion parcial o total del Manual de Calidad, asi como su distribucion y de
toda la documentacion del SGC vigentes se sujeta al procedimiento LP-PR-01 Control de

Documentos y bajo la responsabilidad del Jefe de Calidad.

El Manual de Calidad en todas sus versiones es revisado por el Jefe de Calidad y aprobado
por el Gerente General de LABPERU.

2.3. TERMINOS, REFERENCIAS NORMATIVAS Y LEGALES.

2.3.1. TERMINOS.

Para propositos de este Manual de Calidad utilizamos los términos de la Norma NTP
ISO/IEC 17000: Evaluacion de la Conformidad-Vocabulario y principios generales, e

ISO 9000: Sistemas de Gestion de la Calidad. Fundamentos y VVocabulario.

En el desarrollo de nuestro sistema de gestion de la calidad cada vez que se utilice el
término “alta Direccidon” nos estaremos refiriendo al Gerente General del Laboratorio, el

Jefe de Calidad, el Jefe de Administracion y Jefes de Laboratorio. Asimismo, el Asistente
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de cada area del Laboratorio de Ensayo sera invitado cada vez que se requiera su presencia
para la revision especifica del Sistema de Gestion de Calidad en el area a la que pertenece.

Cada vez que se utilice el término SGC estaremos refiriéndonos a nuestro Sistema de
Gestion de la Calidad, el término LABPERU para referirnos a nuestra organizacion
LABPERU E.I.LR.L., AD para la alta Direccion, GG para el Gerente General del
Laboratorio, JC para el Jefe de Calidad, JAD para el Jefe de Administraciéon y JL para

el Jefe de Laboratorio.

Asimismo, cuando se utilice el término Laboratorio de Ensayos nos estaremos
refiriendo a cualquiera de las areas de LABPERU y s6lo mencionaremos el area
especifica cuando sea requerido.

2.3.2. REFERENCIAS NORMATIVAS.

Para el desarrollo de sus actividades el Laboratorio de Ensayos es consciente de que las
mismas deben llevarse a cabo en concordancia con las Normativas que permitan el

desarrollo de actividades con continuidad y acorde a las exigencias del mercado usuario:

(1 NTP ISO/IEC 17000. Evaluacion de la Conformidad-Vocabulario y principios

generales.

[0 Norma NTP ISO 9000. Sistemas de Gestion de la Calidad. Fundamentos y
Vocabulario.

1 Norma NTP ISO/IEC 17025. Requisitos Generales para la competencia de los

laboratorios de ensayo y calibracion.
[J VIM. Vocabulario Internacional de Metrologia.

1 Reglamentos, Directrices y Documentos varios publicados por el ente regulador

nacional, INACAL-DA.

Las versiones o ediciones de las referencias normativas mencionadas en este documento,
incluidos los apéndices y suplementos pertinentes, son las vigentes a la fecha de emision
de la presente version del manual de calidad. Esta consideracion es aplicable a todos los
documentos de referencia mencionados en la documentacion de nuestro SGC (ver Lista
de Documentos Externos LP-FO-03).
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2.3.3. REFERENCIAS LEGALES.

El Gerente General administra la documentacion de la constitucion legal del Laboratorio
de Ensayos y los mantiene a disposicién para cuando los mismos se soliciten como parte

de las actividades de supervision externa o auditoria al SGC de LABPERU:

[ El Laboratorio de Ensayos fue constituido con el Acta de Constitucidon de fecha 18 de
setiembre del 2006 y con Partida Registral N° 11923870 en la Dependencia 0103-
I.R.ICA- MAPECO.

[J Autorizacion de Funcionamiento N° 000444. Municipalidad Distrital de Vista Alegre.
Nazca. Ica. Expediente N° 1949-2006 de fecha 19-09-2006 y Autorizacion de
Funcionamiento N° 0490-LM-2010, Municipalidad Distrital de Nazca N° 9056.

[0 Constancia de Inscripcion al Registro Unico para el Control de Insumos Quimicos y
Productos Fiscalizados N° 11-00038. Certificado de Usuario: 20452827671-
DIVANDRO-ICA. Fecha de expedicion: 16-11-2012; Fecha de vencimiento: 16-11-
2014.

REQUERIMIENTOS DEL SISTEMA DE GESTION DE LA CALIDAD

2.4. REQUISITOS RELATIVOS A LA GESTION.
2.4.1. Organizacion.

El Laboratorio LABPERU EIRL se compromete a cumplir la siguiente politica como un
mecanismo de garantizar la calidad de sus servicios a sus clientes y partes interesadas que

lo soliciten:
Politica:

“Todo el personal se comprometerd a ejecutar su trabajo, con autonomia, sin presion
interna o externa alguna, manteniendo la confidencialidad de la informacién generada
por los servicios, el almacenamiento de ésta y su transmision electrénica; asi como, de
no intervenir en actividades que puedan disminuir la confianza en su competencia,

imparcialidad e integridad operativa’.
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Descripcion:

La constitucion legal del Laboratorio de Ensayos estd documentada (ver 3.3. Referencias
Legales). El Laboratorio de Ensayos depende directamente de la Gerencia General y es
administrado por Jefes de Laboratorio quienes cuentan con suficiente experiencia para

supervisar las operaciones del area que le compete (4.1.1.).

El SGC de LABPERU estd documentado y estructurado en cumplimiento de los
requisitos de la norma NTP ISO/IEC 17025, los requisitos del cliente, autoridades
reglamentarias y organismos nacionales o extranjeros que otorgan reconocimiento
(4.1.2).

LABPERU tiene establecido e implementado un SGC para sus instalaciones permanentes

en las cuales desarrolla sus metodologias dentro del alcance de sus servicios (4.1.3.).

El Laboratorio de Ensayos posee un Manual de Organizacion y Funciones (LP-MA-02
Manual de Organizacion y Funciones) que define las actividades de todo el personal de
la empresa relacionado directa e indirectamente con los ensayos. En el mismo se grafica
la estructura organica del Laboratorio de Ensayos y su ubicacion dentro de la organizacion
garantizando la independencia y autonomia en los resultados de sus servicios. Todo esto
permite a LABPERU la identificacion y la adopcion de medidas (debidamente
documentados) para eliminar los potenciales conflictos de intereses que pudieran afectar
la credibilidad de los resultados del Laboratorio de Ensayos (Ver LP-PR-09: Proteccion

de la Informacion e Integridad en el Servicio). (4.1.4.).
Mantenimiento y Mejora (4.1.5.).

Para el mantenimiento y mejora continua del SGC del Laboratorio de Ensayos, la

Gerencia
General de LABPERU garantiza:

La asignacion y disposicion de los recursos necesarios, asi como la autoridad para que el
personal directivo y técnico desarrolle sus tareas incluida la implementacion, el
mantenimiento y la mejora del SGC y para identificar la ocurrencia de desvios del SGC
o0 de los procedimientos de ensayo e iniciar acciones destinadas a prevenir o minimizar

dichos desvios y asi alcanzar los objetivos planteados (4.1.5.a)
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La implementacion del procedimiento LP-PR-09 Proteccion de la Informacion e
Integridad en el Servicio para que el personal del Laboratorio de Ensayos desarrolle sus
actividades sin influencia interna o externa de naturaleza comercial o financiera alguna

que pudieran afectar la calidad de sus resultados. (4.1.5.b)

Que en el mismo procedimiento (LP-PR-09) se contemple que la informacion y bienes
de los clientes se mantengan integras y protegidas de manera segura y confidencial
durante su almacenamiento en las instalaciones del Laboratorio de Ensayos asi como en
su transmision electronica (4.1.5.c); y, que el personal no intervenga en actividades que
disminuyan la confianza en su imparcialidad e integridad en el juicio emitido por los

servicios de ensayos prestados. (4.1.5.d).

Estructura Orgénica:

Gerencia General

Jefe de Calidad

T Asistente de
H Asistente Legal ] Calidad

Jgf_e de _ Jefe de Laboratorio Jefe de Laboratorio Jefe de Laboratorio| Jefe de Inspeccion
Administracion Medio Ambiente Quimico Metallrgico - Monitoreo
As. Atencion al [ Asistente de

Cliente Fisico Quimica

§ Asistente de 1 M

Preparador de L Asistente de
Muestras Inspeccoén - Monitoreo
| Asistente de | Analista I
Volumetria Volumetria

Asistente Analista
Instrumentacién Instrumentacién

A§|stente Analista Via Seca
Via Seca

Muestras

[As. Recepcion de]
L Muestras |

As. Recursos
Humanos

Analista
Instrumentacion

[
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B3
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Analista Fisico
Quimico

Almacenero

As. Logistica

Asistente de Ensayos
Biolégicos

Conductor

As. Contabilidad
Asistente Técnico de
As. Publicidad y Mantenimiento Mantenimiento
Marketing

Hidrobiologia

Analista de
Microbiologia
Analista de

Que la estructura organica presente los cargos definidos para el personal del Laboratorio
de Ensayos y el Manual de Organizacion y Funciones (LP-MA-02), la autoridad,
responsabilidades e interrelaciones de cada uno de ellos. Este manual también contiene
la designacion de sustitutos y disposiciones especificas en caso de ausencias (4.1.5.¢;
4.15.f;4.1.5)).
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Que el Jefe de Laboratorio sea el responsable de las operaciones técnicas en su area. Los
Asistentes de Laboratorio, bajo su cargo, mantengan independencia operativa entre ellos
y dependencia funcional de la Jefatura de Laboratorio. Este personal (Jefes y Asistentes)
es responsable, también, de la supervision de las actividades del personal analista y en
formacion; asi como, de asegurar la permanente existencia de recursos que garanticen la

calidad y continuidad de los servicios (4.1.5.g; 4.1.5.h).

La designacion del Jefe de Calidad, quien integra y reporta a la alta Direccién, para
garantizar la eficacia del SGC como resultado de las actividades de direccion y

supervision de la implementacion del SGC para el Laboratorio de Ensayos (4.1.5.i).

Que el personal que desempefia sus funciones en el cargo que se le asigne, conozca éstas
(recibo de funciones), sea consciente y posea el conocimiento de los objetivos de calidad
de la empresa (entrega personal) y de su importancia en el cumplimiento de los servicios
prestados (4.1.5.k).

Los objetivos de calidad y su cumplimiento son comunicados y verificado su
comprension, en el proceso de seleccion e induccion del personal y periodicamente en los
informes de medicion de los indicadores de gestion por el Jefe de Calidad mediante
comunicacion interna (memorando, acta o publicacion en pizarra o intranet) que resume

la eficacia del SGC de los servicios de ensayos ejecutados por LABPERU (4.1.6.).
Documentacion Asociada:

LP-MA-02 Manual de Organizacién y Funciones

LP-PR-09 Proteccion de la Informacion e Integridad en el Servicio

2.4.1.2. Sistema de Gestion.
Politica:
“Todo el personal de LABPERU desarrollara sus actividades orientados por la Politica

de Calidad la cual refleja el propdsito de nuestro Sistema de Gestion de Calidad

implementado en la organizacion”
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Descripcion:
Documentacion del SGC (4.2.1.).

El SGC del Laboratorio de Ensayos se desarrolla en base a documentacion como
Manuales, Procedimientos, Programas, Instrucciones, Especificaciones, Normas, Listas
y Formatos elaborados ademas en cumplimiento de documentos normativos,

reglamentarios y legales aplicables a las actividades del Laboratorio de Ensayos.

El Jefe de Calidad es el encargado de comunicar esta documentacion, verificar su
comprension mediante la exposicion de la misma en reuniones, verificar su
implementacidn en el desarrollo del trabajo, ponerla a disposicion del personal de manera
segura, sea en forma fisica o electrénica y mantenerla actualizada, siempre en

cumplimiento de los requisitos del cliente, normativos, reglamentarios y legales.

Esta documentacion se encuentra jerarquizada de la siguiente forma segun se establece

en el procedimiento LP-PR-01 Control de Documentos (4.2.5.).

Primer Nivel: Politica de Calidad.

Segundo Nivel: Manuales que dan cumplimiento a la Norma NTP ISO/IEC17025:2006.
Tercer Nivel: Procedimientos de Gestion y Técnicos.

Cuarto Nivel: Instructivos de Trabajo.

Quinto Nivel: Registros asociados al SGC y Documentos externos (Nacionales e
Internacionales: Especificaciones, Normas, Reglamentos, Directrices, Informacion usada

como Referencia).

El Manual de Calidad del Laboratorio de Ensayos LABPERU expresa como la
organizacion da cumplimiento a todos los requisitos de la NTP ISO/IEC 17025 aplicables
a las actividades del Laboratorio de Ensayos y hace referencia, para su comprension
completa, a los procedimientos de apoyo y técnicos desarrollados por el Laboratorio de
Ensayos (4.2.5.).
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Politica y Objetivos (4.2.2.).

En cumplimiento de los objetivos de LABPERU, de los clientes y de la empresa, se
expresan politicas de gestion que se encuentran mencionadas en el desarrollo del presente

Manual de Calidad o que se ubican en los diferentes procedimientos del SGC.

La Politica de Calidad de LABPERU y los Objetivos de Calidad se declaran a

continuacion:
a. Politica de Calidad de LABPERU.

La Politica de Calidad de LABPERU es aplicable a toda la empresa e incluye los

requerimientos normativos para el Laboratorio de Ensayos.

La alta Direccidn, asi como todo el personal relacionado con el Laboratorio de Ensayos

asumen el compromiso de aplicacion de la Politica de Calidad de la empresa.
POLITICA DE CALIDAD.

LABPERU E.I.R.L., brinda servicios de analisis quimico de muestras de minerales,
procesos metallrgicos y Muestras Ambientales, comprometidos a satisfacer los
requerimientos de sus clientes, los de la norma NTP ISO/IEC 17025 y de los
procedimientos establecidos en su Sistema de Gestion de Calidad ,con un trabajo
eficiente y dptimo, con personal capacitado continuamente y comprometidos en cumplir
y aplicar con ética profesional las buenas préacticas de laboratorio en el desarrollo de
los métodos, la documentacidén y politicas de nuestra Organizacion para la mejora de los

procesos.
b. Objetivos de Calidad.

La alta Direccién en la prestaciéon de los servicios de ensayos, establece objetivos de
calidad que incluyen los requerimientos del cliente. Estos objetivos son debidamente
comunicados a los responsables designados para el servicio y se valoran mediante el
establecimiento de indicadores de medicion especificos, coherentes con la Politica de

Calidad, de tal manera que se puedan evaluar, revisar y actualizar permanentemente.

Los objetivos generales de calidad del Laboratorio de Ensayos que se derivan de la

Politica de Calidad son:
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1. Incrementar la satisfaccién de nuestros clientes.

Midiendo la reducciéon del nimero de quejas, la captacion de nuevos clientes o las

encuestas de satisfaccion realizada a nuestros clientes.
2. Mejorar el nivel de competencia del personal.

Midiendo y evaluando la eficacia de las capacitaciones programadas y ejecutadas como
parte de las necesidades detectadas en pro de la mejora del SGC

3. Mejorar la calidad de los resultados.

Supervisando la ejecucion de los controles internos y externos para determinar

oportunidades de mejora en el rendimiento de nuestro SGC.

Estos objetivos son revisados por lo menos una vez al afio en la Revision del SGC del
Laboratorio de Ensayos LABPERU.

Compromiso de la alta Direccion (4.2.3.).

El compromiso de la alta Direccion para la implementacion del SGC se evidencia en la
emision de la Politica de Calidad y los Objetivos de Calidad, ambas, bajo su
responsabilidad y su compromiso de revisar periédicamente (por lo menos una vez al afio)
el SGC del Laboratorio de Ensayos LABPERU para determinar su cumplimiento y
eficacia; (4.2.4) Asimismo, refuerza su compromiso comunicando al personal la
importancia de implementar el SGC, resaltando el beneficio de ello para nuestros clientes
y por ende la mayor satisfaccion de éste asi como el cumplimiento de los requisitos legales
y reglamentarios establecidos en el pais y bajo las cuales se desarrollan las actividades

del Laboratorio de Ensayos.
Direccion Técnica y de Calidad (4.2.6.).

En cumplimiento de la norma de referencia se describen las funciones y responsabilidades
del personal que gestiona las operaciones técnicas y de aquella responsable de la
implementacién del SGC basado en la NTP ISO/IEC 17025:2006. Estas funciones y
responsabilidades son descritas en el Manual de Organizacién y Funciones (LP-MA-02

Manual de Organizacién y Funciones) y a continuacién se resumen: Asegurar la
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adecuada implementacion y mantenimiento del Sistema de Gestién de Calidad del

Laboratorio de Ensayos.

O Disefiar, actualizar, revisar los documentos del Sistema de Gestion de Calidad del
Laboratorio de Ensayos basado en la norma NTP ISO/IEC 17025 acorde a los
procedimientos establecidos para tal fin.

(1 Gestionar un programa de auditorias internas de calidad en coordinacion con el Jefe de

Laboratorio de una manera planificada y documentada.

O Informar a la Gerencia General sobre el desempefio del Sistema de Gestion de Calidad

y de cualquier necesidad de mejora.

1 Mantiene la informacion actualizada sobre regulaciones relacionadas a los servicios

que brinda el laboratorio.
*Jefe de Laboratorio.

O Supervisar que se ejecuten los ensayos segun la metodologia empleada y en los tiempos
establecidos. Asimismo, garantizar porque se emitan los informes en los tiempos

previstos.
[J Evaluar los resultados de los ensayos antes de emitir los Informes de Ensayo.

[ Asegurar una buena administracion de los recursos cumpliendo con los requisitos
especificados en la Norma NTP ISO/IEC 17025 y el procedimiento establecido para las

compras.

[J Autorizar la competencia técnica del analista luego de evaluar y verificar el

cumplimiento de los criterios minimos establecidos para este fin.

[ Mantener la calidad de los ensayos mediante la definicidn y aplicacion permanente de

los criterios de Aseguramiento de la Calidad de los resultados.
[J Supervisar el adecuado manejo de las muestras que ingresan al Laboratorio de Ensayos.

La alta Direccion asimismo se asegura que cualquier cambio en la estructura organizativa,

en el personal clave, en la infraestructura o del SGC, sea debidamente planificado y
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comunicado al personal involucrado de manera que los resultados de su trabajo no se vean
afectado (4.2.7.).

Documentacién Asociada:
LP-MA-02 Manual de Organizacion y Funciones.
LP-PR-01 Control de Documentos.

2.4.1.3. Organizacion de la Documentacion

Descripcion:
Control de la Documentacion (4.3.1.).

Para el Control de la Documentacion sobre la cual se basa nuestro SGC se ha establecido
el procedimiento LP-PR-01 Control de Documentos. Este procedimiento considera las
actividades para controlar la documentacion del SGC, sean estos de origen interno
(manuales, procedimientos, instructivos, otros) asi como aquellos de origen externo
(directrices, documentos normativos y reglamentarios de origen legal emitidos por el
INACAL-DA, otros regulatorios o establecidos por partes interesadas y aquellos
derivados de la relacion contractual establecida con los clientes).

Este control se apoya en la actualizacion permanente de Listas de Documentos Internos,
Lista de Documentos Externos, Lista de Distribucion de Documentos, Lista de Registros

del SGC Aprobacién y Emision de Documentos (4.3.2.).

El SGC del Laboratorio de Ensayos LABPERU cuenta con el procedimiento LP-PR-01
Control de Documentos, el cual define las responsabilidades para la revision periddica,
actualizacion y aprobacion de los documentos en cuanto a su adecuacion antes de su
emision, garantizar la distribucion y facil acceso por el personal en los puntos de uso de
solo aquellos vigentes (documentos de origen externo e interno) asegurando que se
identifiquen de manera Unica en su estado de revision y asi prevenir el uso no
intencionado de aquellos identificados como obsoletos cuando estos se retienen para

propositos legales y/o propositos histéricos.
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Adicionalmente para el control de los documentos se maneja una Lista Maestra de
Documentos (LP-FO-01) en la cual se indica las versiones vigentes y ubicacion de

aquellas distribuidas con motivo de conocimiento e implementacion.
Cambios en la Documentacion (4.3.3.)

En el procedimiento LP-PR-01 Control de Documentos se hace referencia a como se
identifican los cambios realizados en los documentos por los responsables designados
para su revision y aprobacion con el objetivo de garantizar el cumplimiento de los

requisitos del SGC y de los clientes.

Los cambios a mano en los documentos bajo revision son notificados por el personal al
Jefe de Calidad quien inmediatamente gestionara la aprobacion del documento para su

pronta emision.

El Laboratorio de Ensayos LABPERU so6lo mantiene documentacion (excepto los

registros) en fisico.
Documentacion Asociada:
LP-PR-01 Control de Documentos.

2.4.1.4. Revision de los pedidos, ofertas y contratos Politica:

“LABPERU E.LR.L., atiende a sus clientes asignando para ello los recursos materiales
y de personal suficientes, que permitan el desarrollo eficaz de los ensayos y, siempre
bajo la definicion formal de los requerimientos del cliente y el alcance del servicio del

Laboratorio”.

“LABPERU E.LR.L., mantiene comunicacion permanente con sus clientes y expresa
su colaboracién para atender sus solicitudes de servicio para ensayos o de verificacion;
asi como, de su intencion de realizar el seguimiento a sus muestras ensayadas en el

laboratorio”.
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Descripcion:
Revision de Requisitos y Capacidad del Laboratorio.

4.4.1. El Laboratorio de Ensayos LABPERU cuenta con el procedimiento LP-PR-08
Atencion a Servicio de Ensayos en el cual se establece la forma como se atienden las
solicitudes de ensayos de los clientes, desde la definicion de los requisitos del servicio de
acuerdo al alcance (matriz y seleccion del método apropiado) y factibilidad de ejecucion
por el Laboratorio de Ensayos, el registro del acuerdo por aceptacion directa o luego de
revisiones (conversacion o comunicacion escrita) (4.4.2.) entre ambas partes. Este
procedimiento, asimismo y cuando es necesario, contempla el aclarar los requisitos o
incluir aquellos no especificados por el cliente y sin afectar el servicio, los requisitos

legales y reglamentarios nacionales o internacionales aplicables al servicio.

Este procedimiento contempla la comunicacion al cliente cuando se realizan
subcontrataciones (4.4.3.) y el registro de la revision de todo el proceso del servicio de
ensayos, asi como de la comunicacion al personal involucrado y el cliente, cuando existan
cambios o modificaciones en el servicio e incluso desviaciones en el cumplimiento del
contrato (4.4.2.;4.4.5.; 4.4.4.).

Documentacion Asociada:
LP-PR-08 Atencién a Servicio de Ensayos.

2.4.1.5. Subcontratacién de ensayos.
Descripcion:

LABPERU no realiza subcontrataciones directamente, empero, se tiene establecido que

de necesitarse alguna, ésta se realice por medio de la Jefatura de Laboratorio.

El Jefe de Laboratorio debe informar al Jefe de Administracion sobre si se satur6 sus
recursos técnicos o si hay potenciales retrasos para el servicio. S6lo bajo alguna de esas

circunstancias se ejecutara la subcontratacion de servicios.

El Jefe de Administracién solicita la anuencia del cliente para el servicio de ensayo
subcontratado, la cual considera el registro de su firma en el Requerimiento de Analisis 0

la confirmacion via e-mail o telefonica (4.5.2.). El laboratorio competente que realiza el
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ensayo bajo la condicion de subcontratado ha sido seleccionado previamente por el Jefe
de Calidad y el Jefe de Laboratorio mediante la verificacién de su condicion de acreditado
para el método de ensayo motivo de la subcontratacion (4.5.1.). Todos los subcontratistas
competentes figuran en una lista preparada para ese propdsito: LP-FO-13 Lista de
Laboratorios para Subcontratacion. (4.5.4.) la cual se verifica antes de cada

subcontratacion.

El Laboratorio de Ensayos LABPERU se responsabiliza por el desempefio de su
subcontratista, debido a que ella lo evalué y lo empleo, por tal motivo la empresa es
responsable ante el cliente por los ensayos subcontratados que se reportan en los informes
de ensayo (4.5.3.).

Documentacion Asociada:
LP-FO-13 Lista de Laboratorios para Subcontratacion.

2.4.1.6. Compra de servicios y suministros.

Politica:

“La adquisicion de suministros y servicios por el Laboratorio debe realizarse de
acuerdo a las especificaciones establecidas y el cumplimiento de las mismas. El

incumplimiento conllevara a la devolucion del suministro o no aceptacion del servicio”.
Descripcion: Compras.

4.6.1. El Laboratorio de Ensayos LABPERU cuenta con el procedimiento LP-PR-10
Compras, establecido para la adquisicién de suministros y servicios. En el mismo se
menciona que el proceso se inicia con el requerimiento de los responsables de areas al

Almacén, perteneciente al &rea de Logistica.

El Gerente General en coordinacion con el area logistica proporciona los recursos
materiales y econdmicos necesarios para ejecutar las actividades de servicio de ensayos
acorde al alcance de los mismos, incluyendo el recurso humano calificado y entrenado

para la administracion y ejecucién de los trabajos asignados o programados.

Todo producto o servicio adquirido por el Laboratorio de Ensayos es sometido a

verificacion antes de su aceptacion para asegurar que cumple con los requisitos de compra
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especificados. Esta actividad es realizada por el Jefe de Laboratorio o el personal de
laboratorio que él designe y quedara debidamente evidenciada mediante el visado con la
firma o rabrica de quien verifica en el documento de entrega de suministros: Guia de

remision o factura o el informe o certificado que evidencie el servicio (4.6.2.).

4.6.3. El Laboratorio de Ensayos LABPERU asegura que las especificaciones de los
reactivos, suministros y materiales consumibles posean la calidad requerida, a favor de la
confiabilidad de sus resultados, emitidos describiendo los requisitos necesarios de estos
y asimismo; para los servicios, se poseen especificaciones que incluyen, en el caso de las
calibraciones, directrices del ente regulador. En general las especificaciones técnicas para

las compras incluyen:

(1 Descripcion de las caracteristicas del producto o servicio, las mismas que seran
usadas para la verificacion de las caracteristicas del producto o servicio cuando sean
adquiridas o recibidas. En caso de subcontratacion y calibraciones de equipos el
requerimiento incluye que el subcontratado debe estar acreditado en la NTP ISO/IEC
17025.

El Laboratorio de Ensayos se asegura de esta manera de la adecuacion de los requisitos

de compra especificados antes de comunicérselos al area de Logistica.

4.6.4. La evaluacion y control de los proveedores seleccionados es una actividad que
desarrolla el area de Logistica de LABPERU.

El Laboratorio de Ensayos mantiene una copia de un listado de proveedores seleccionados
por el area de Logistica para los productos que solicita. La subcontratacién de ensayos
por el Laboratorio de Ensayos, si se llevan a cabo, se realiza o se considera dentro del

procedimiento de compras LP-PR-10 Compras.
Documentacién Asociada:

LP-PR-10 Compras.
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2.4.1.7. Servicio al Cliente.

Descripcion: Atencion al Cliente.

4.7.1. En cumplimiento al servicio del cliente, el Jefe de Laboratorio accede a que el
Laboratorio de Ensayos sea visitado por el cliente en compafiia de cualquier directivo de
LABPERU,; el responsable que propicie la visita coordina los detalles implicados en la
visita del cliente, y el responsable por el Laboratorio de Ensayos tiene por encargo guiar
el recorrido y resolver cualquier duda técnica que el cliente pudiera tener referida, por

ejemplo, a:
a. El acondicionamiento de objetos de ensayo para propositos de verificacion;
b. La orientacion, opinion e interpretacion sobre los ensayos y sus resultados;

c. Permitir al cliente el acceso razonable a las zonas pertinentes del Laboratorio de

Ensayos para presenciar los ensayos efectuados en sus muestras;

d. Brindar informacion sobre cualquier desviacion en la ejecucion del servicio brindado

al cliente.

El Jefe de Laboratorio toma todas las precauciones para evitar exponer cualquier

elemento (Muestras o documentos) que puedan dafar la privacidad de sus clientes.
Retroalimentacion.

4.7.2. El Laboratorio de Ensayos LABPERU optimiza sus actividades mediante la
retroalimentacion de la informacion sobre la satisfaccion de los clientes por los servicios

prestados, la misma que permite tomar acciones conducentes a la mejora de los servicios.

El Laboratorio de Ensayos utiliza un sistema detallado en el procedimiento LP-PR-08
Atencion a Servicio de Ensayos, para medir la satisfaccion del Cliente, analizar la
informacion y decidir las acciones de mejora de modo de afianzar la relacion y aumentar

los niveles de satisfaccion.
Documentacién Asociada:

LP-PR-08 Atencion a Servicio de Ensayos.
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2.4.1.8. Atencién a Quejas.

Politica:

“La atencion a las quejas de los clientes y partes interesadas, es prioritario de resolver.
La atencion a éstas es responsabilidad de LABPERU E.LR.L”.

Descripcion: Atencion a Quejas.

El Gerente General ha dispuesto que antes, durante y luego del servicio se mantenga
comunicacion con el cliente de tal manera que se asegure que la informacion acerca del
servicio sea real y actual, que las modificaciones del servicio o del contrato se conozcan
oportunamente y que el cumplimiento y/o satisfaccion del cliente por el servicio prestado
permita la mejora continua de los procesos. Esto ultimo incluye la disposicion de la alta
Direccion para la resolucion de quejas de los clientes u otras partes interesadas mediante

el desarrollo del procedimiento LP-PR-11 Atencién a quejas.
Registros.

El Jefe de Administracion o el Jefe de Laboratorio, cuando les competa, investigan, con
su personal, la naturaleza de la queja y elabora su respuesta a la misma. Si ésta es
justificada tomaréa las acciones necesarias, segun el procedimiento LP-PR-05 Acciones

Correctivas.

La respuesta a la queja se registra, asi como la accién o acciones derivadas de ésta y
ejecutadas por el Laboratorio de Ensayos. Asimismo, se tiene dispuesto que ante la no
aceptacion del cliente a la respuesta para el tratamiento de su queja ésta se eleve a la méas

alta autoridad de LABPERU, el Gerente General, para su absolucién.
Documentacion Asociada:
LP-PR-11 Atencidn a quejas.

LP-PR-05 Acciones Correctivas.
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2.4.1.9. Control de trabajos de ensayos no conformes.

Politica:

“Todo personal que colabora con el Sistema de Gestion de Calidad del Laboratorio
debe reportar cualquier tipo de servicio —trabajo no conforme, el cual sera tratado de

inmediato por los responsables de area donde se detecta la misma y siempre a favor de

la mejora continua”.
Descripcion:

4.9.1. El Laboratorio de Ensayos LABPERU ademas de su politica, desarrolla el
procedimiento LP-PR-03 Control del Trabajo No Conforme, para cuando suceda un
incumplimiento de cualquier aspecto de su trabajo de ensayo o el resultado de dichos
trabajos respecto a sus propios procedimientos, los requisitos del cliente, los requisitos de
la norma NTP ISO/IEC 17025 o de alglin aspecto reglamentario que afecte el SGC

implementado.
Este procedimiento contempla:
a. La identificacion del trabajo de ensayo no conforme.

b. La definicion de responsabilidades y la autoridad respectiva para el tratamiento del

trabajo de ensayo no conforme.
*Los jefes y asistentes de laboratorio estan autorizados para el tratamiento mencionado.

c. Acciones a tomar para eliminar la no conformidad inmediatamente, como por ejemplo

la detencion del trabajo y retencion de documentacion a entregar al cliente.

d. Evaluacion de su impacto o significancia sobre los objetivos del SGC del Laboratorio.

e. La comunicacion al cliente si fuera necesario.
f. Autorizacion para la reanudacién del ensayo y/o liberacién de resultados.

g. Acciones a tomar cuando se detecta un trabajo de ensayo no conforme después de su

entrega o cuando ya ha comenzado su uso por el cliente.
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Asimismo, este procedimiento contempla la responsabilidad total de LABPERU sobre las
consecuencias o efectos potenciales del trabajo de ensayo no conforme.

4.9.2. La liberacion de todo trabajo de ensayo con correccion (absuelto) se realiza
verificando antes, su conformidad frente a los requisitos. Si esta verificacion indica que
el trabajo de ensayo no conforme se puede volver a repetir o afecte al SGC entonces el
jefe del Laboratorio llevara a cabo una accion correctiva siguiendo el procedimiento LP-

PR-05 Acciones Correctivas.
Documentacion Asociada:

LP-PR-03 Control del Trabajo No Conforme.
LP-PR-05 Acciones Correctivas.

2.4.1.10. Mejora del Sistema de Gestion de la Calidad.

Descripcion:
La Mejora Continua.

El personal de LABPERU busca continuamente la mejora de la eficacia de sus procesos
mediante el seguimiento del cumplimiento de su Politica de Calidad, los objetivos de la
calidad, resultados de las auditorias, el analisis de datos, las acciones correctivas y
preventivas, las revisiones por la direccion y cuando se requiera, el uso de herramientas
de calidad para el anélisis de datos por todo el personal y para la resolucion de problemas
en pro de la mejora de la calidad de sus actividades.

Tratamiento de datos para la mejora.

El Jefe de Calidad y responsables de area recopilan los datos generados por el control de
los servicios y el desarrollo y seguimiento del SGC acorde a los indicadores de gestion
definidos y establecidos en cada etapa del servicio (parametros de aseguramiento de la
calidad). Analizan los mismos usando, siempre que sea posible, métodos estadisticos para
demostrar la idoneidad y la eficacia del SGC y para evaluar donde puede realizarse la

mejora continua del mismo.
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Documentacién Asociada:

2.4.1.11. Acciones Correctivas

Politica:

“El andlisis de las causas en las acciones correctivas se hara mediante un analisis
cuidadoso de forma tal que se garantice una gran posibilidad de eliminar el problema
y prevenir su repeticion”; “Cuando la identificacion de no conformidades o desvios
ponga en duda el cumplimiento del laboratorio con sus propias politicas y
procedimientos, o el cumplimiento con la Norma ISO/IEC 17025, se auditara al sector

o0 drea correspondiente tan pronto como sea posible”.
Descripcion: Deteccion y Registro.

4.11.1. Las no conformidades relativas al SGC y operaciones técnicas del Laboratorio de
Ensayos se identifican a través de actividades como el control de los trabajos no
conformes, las auditorias internas y externas, las revisiones por la direccion, la
informacion de retorno de los clientes, la supervision y control de las actividades de

analisis y de gestion, observaciones del personal.

Una vez detectada la no conformidad que requiere de una accion correctiva ésta es
registrada inmediatamente y es entregada al Responsable del area afectada para su
absolucion. Para los ensayos es el Jefe de Laboratorio el encargado de coordinar y
plantear las propuestas de accion correctiva y para las otras areas, los responsables de las

mismas.
Tratamiento.

El procedimiento LP-PR-05 Acciones Correctivas indica las pautas que nuestro SGC

sigue para tratar la no conformidad que requiere accion correctiva. Estas consideran:
1 Ejecutar correcciones inmediatas, si fueran necesarias.

(1 Revisar todas las actividades relacionadas con las no conformidades (incluyendo

quejas del cliente).
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1 Analizar cuidadosamente todas las causas posibles de las no conformidades (4.11.2.)
usando de preferencia herramientas de calidad (diagrama de causa-efecto, técnica del

grupo nominal, lluvia de ideas u otras derivadas de estas).

(1 Determinar e implementar las acciones necesarias para asegurarse de que las no
conformidades se eliminen o0 no vuelvan a ocurrir (4.11.3.). Las acciones se presentan
como planes de accién que como minimo incluyen actividad, responsable y plazos de

ejecucion.

1 Registrar los resultados de las acciones tomadas y de ser necesario ejecutar cambios en
el SGC (4.11.3)).

Seguimiento.

El Jefe de Calidad realiza el seguimiento de los resultados de las acciones correctivas

implementadas para garantizar que estas sean eficaces (4.11.4.).

Si el Jefe de Calidad determina que existe un riesgo para el cumplimiento de las politicas
y procedimientos del SGC o de algun requisito de la norma NTP ISO/IEC 17025,
programa la ejecucion de auditoria al o las areas o procesos afectados segun el
procedimiento LP-PR-04 Auditorias Internas (4.11.5.).

Documentacion Asociada:
LP-PR-04 Auditorias Internas.
LP-PR-05 Acciones Correctivas.

2.4.1.12. Acciones Preventivas.

Descripcion:

Las potenciales no conformidades relativas al SGC y operaciones técnicas del
Laboratorio se identifican a través de actividades de supervision y control de los procesos
técnicos y de gestion. Las acciones preventivas ademas se derivan del anélisis de datos
de control y sus tendencias, el andlisis del riesgo de afectar el SGC y el andlisis de los

resultados de los ensayos de aptitud.
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4.12.1. El procedimiento LP-PR-06 Acciones Preventivas, indica las pautas para tratar las

potenciales no conformidades que requieren acciones preventivas. Estas son:
1 Determinar las potenciales no conformidades y sus causas. Registrarlas.

1 Determinar, implementar y hacer seguimiento de las acciones necesarias (planes de

accion).
1 Registrar los resultados de las acciones tomadas desde el inicio de su planteamiento
(4.12.2.).

[J Revisar la eficacia de las acciones preventivas tomadas mediante indicadores de

seguimiento (controles) (4.12.2).

Para los ensayos es el Jefe de Laboratorio el encargado de las propuestas de accion

preventiva y para las otras areas, los responsables de las mismas.

Asimismo, es el Jefe de Calidad quien realiza y registra el seguimiento de los resultados

de las acciones preventivas implementadas para garantizar que estas sean eficaces.
Documentacion Asociada:
LP-PR-06 Acciones Preventivas.

2.4.1.13. Control de los Registros.

Descripcion:

4.13.1. La identificacion, colecta, codificacion, el almacenamiento seguro para
protegerlos de dafios o pérdida y con confidencialidad, la proteccion y acceso controlado,
recuperacion, el tiempo de retencién y la disposicion final de los registros, asi como su
identificacion de manera Unica, cualquiera fuere su origen, son aspectos considerados en
el procedimiento LP-PR-02 Registros y Control de Registros. Los cumplimientos del
procedimiento garantizan asi la legibilidad, la emision y responsabilidad sobre los
registros de gestion y registros técnicos (en papel y electronicos) ambos generados por
aplicacion del SGC con la finalidad de demostrar la conformidad con los requisitos

especificados y asimismo el funcionamiento eficaz del SGC del Laboratorio.
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2.4.1.13.2. Control de Registros y Registros Técnicos.

Para el control de los registros el Laboratorio cuenta con una Lista LP-FO-02 Lista de
Registros del SGC, en el cual se compila todos aquellos que evidencian el desarrollo y
aplicacion de las politicas y procedimientos del SGC del Laboratorio y el tiempo de
mantenimiento de los mismos acordes a directrices del ente regulatorio. Este incluye
aquellos gue se generan en un formato especifico, aquellos de origen externo y aquellos

que no cuentan con un formato definido y que también son parte del SGC.

Los registros técnicos (en papel y electrénicos) contienen la informacién requerida para
facilitar la identificacion de factores que afectan al resultado de los ensayos y son visados
por el personal supervisor cada vez que éste verifica las actividades ejecutadas y
registradas por los responsables de las actividades relacionadas, directa e indirectamente,

con los ensayos.

El procedimiento LP-PR-02 Registros y Control de Registros contempla ademas las
pautas a desarrollar para cuando se generan, se cometen errores en el llenado de los

registros y la forma de controlarlos sean estos emitidos en forma fisica o electrénica.
Documentacion Asociada:

LP-PR-02 Registros y Control de Registros.

LP-FO-02 Lista de Registros del SGC.

2.4.1.14. Auditorias Internas.

Descripcion:
a. Planificacion.

(4.14.1) EIl Jefe de Calidad del Laboratorio de Ensayos planifica y organiza la auditoria
interna anual segun lo estipulado en el procedimiento LP-PR-04 Auditorias Internas para:

[J Determinar la conformidad del SGC del Laboratorio de Ensayos con lo planificado
para su desarrollo, los requisitos de la norma NTP ISO/IEC 17025, los requisitos del

cliente y lo dispuesto por el Laboratorio de Ensayos en el desarrollo de su SGC; .

[J Determinar si éste ha sido implementado eficazmente y se mantiene actualizado
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b. Desarrollo.

El procedimiento LP-PR-04 Auditorias Internas incluye la programacion, planificacion,
responsabilidades, criterios, alcance, frecuencia, metodologia para las auditorias de todos
los elementos del SGC implementado y requisitos para la seleccion de auditores
considerando las directrices del ente regulatorio y también que el personal auditor (si
pertenece al Laboratorio de Ensayos) no debe auditar su propio trabajo.

(4.14.2) El responsable del area auditada se asegura que se desarrollen las acciones
correctivas para eliminar las no conformidades detectadas y sus causas mediante la
aceptacion, por el Jefe de Calidad o Auditor interno, de su propuesta (acciones correctivas
y fecha de realizacion) que incluye la notificacion al cliente cuando los resultados en sus

muestras ensayadas estén afectados.

(4.14.3) Las actividades indicadas por el procedimiento LP-PR-04 Auditorias Internas,
area auditada, los hallazgos y las acciones correctivas son registradas y conservadas bajo
responsabilidad del Jefe de Calidad.

c. Seguimiento.

(4.14.4) Las actividades de la auditoria de seguimiento realizada por el Jefe de Calidad

verifican y registran la implementacion y eficacia de las acciones correctivas tomadas.
Documentacion Asociada:
LP-PR-04 Auditorias Internas.

2.4.1.15. Revision del Sistema de Gestion de la Calidad.

Descripcion:
a. Planificacion.

(4.15.1) La Alta Direccion de LABPERU efectla una vez al afio la revision del
cumplimiento de la politica y los objetivos de calidad y la eficacia del SGC desarrollado
por el Laboratorio de Ensayos y acorde al procedimiento LP-PR-07 Revision del SGC por
la Direccién. Esta revision tiene por objetivo ademas el analisis de las actividades
actuales que pueden requerir cambio y considerar oportunidades de mejora del SGC.

Todas estas actividades quedan registradas y archivadas por el Jefe de Calidad.
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b. Informacién para la Revision.
La informacidn para la Revision del SGC por la Alta Direccion considera:

(] La adecuacién y cumplimiento de los procedimientos del SGC, de las politicas y

objetivos de calidad.

1 Los informes del personal directivo y de supervision.

1 El resultado de las auditorias internas.

[J El estado de las acciones correctivas y preventivas.

1 Las evaluaciones por organismos externos.

[0 Todo cambio en el volumen Y el tipo de trabajo efectuado.
(1 La retroalimentacion de los clientes.

[J Las quejas.

1 Las recomendaciones para la mejora.

[0 Los procesos de prestacion del servicio y la informacidn relativa a servicios no

conformes.
[ Las acciones emprendidas a consecuencia de revisiones anteriores del sistema.

[J Los cambios ocurridos en la organizacion que puedan afectar al Sistema de Gestion de

Calidad del Laboratorio de Ensayos.

[0 Otros factores pertinentes, tales como las actividades del control de la calidad, los

recursos Yy la formacion del personal.

O Los resultados de las comparaciones inter laboratorios o de los ensayos de aptitud.
Asimismo, considera cualquier informacion adicional que pueda contribuir al

mejoramiento del SGC.
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¢. Resultados de la Revision.

(4.15.2) Los resultados de la Revision del SGC por la Alta Direccién incluyen decisiones

y la planificacion de actividades a ejecutarse en plazos acordados y relacionadas con:
1 La mejora de la eficacia del SGC y de los procesos desarrollados por la empresa.

[ La mejora de las especificaciones de los servicios en relacidn con los requisitos del

cliente.

] La necesidad de gestionar recursos para la mejora. Los resultados de la revision del

SGC son registrados y archivados en “Informes de la Revision por la Direccion”.
Documentacion Asociada:

LP-PR-07 Revision del SGC por la Direccion.

2.5. REQUERIMIENTOS DEL SISTEMA DE GESTION DE LA CALIDAD.
2.5.1. REQUISITOS TECNICOS.
2.5.1.1. Generalidades.

Descripcion:

El Laboratorio de Ensayos considera como requisitos técnicos a cumplir a todos aquellos
factores principales que contribuyen en la confiabilidad de los resultados: el personal, las
instalaciones y condiciones ambientales, los métodos de ensayo, normalizados o
validados, los equipos, la trazabilidad de la medicién y manipulacion de los objetos a

ensayar.

Asimismo, el Laboratorio de Ensayos tiene en cuenta el grado en que los factores
mencionados contribuyen a la incertidumbre de los resultados y entre los que se destacan
los métodos de ensayos, la seleccion y calificacion del personal y la calibracion de los

equipos utilizados.
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Documentacién Asociada:

Todos aquellos mencionados en el cumplimiento de los requisitos exigidos por la norma

y especificamente del requisito 5.2 al 5.10.

2.5.1.2. Personal.

Politica:

“La seleccion de personal para la ejecucion de labores en LABPERU estd basada en
el cumplimiento de los perfiles establecidos en el manual de Organizacién y Funciones

desarrollado por la Administracion del Laboratorio”.

“Toda actividad de formacion del personal debera ser evaluada respecto a su eficacia

para el cumplimiento de los objetivos de las dreas y empresariales”.
Descripcion:
a. Competencia Técnica.

(5.2.1.) LABPERU cuenta con personal competente para la realizacion de las actividades
de ensayos dentro de su SGC. Asimismo, cuenta con un archivo de datos personales de
cada uno de ellos bajo la responsabilidad compartida del Jefe de Administracion y Jefe
de Laboratorio, en el cual (5.2.5.) se puede verificar, con registros, su educacion,
formacion, habilidades, experiencia, competencia técnica y autorizacién (para el caso del
personal de Laboratorio de Ensayos) para la ejecucion de los ensayos y actividades

relacionadas con éstos.

La Competencia Técnica del personal de Laboratorio se asegura mediante el
cumplimiento de lo estipulado en el instructivo LP-IN-07 Competencia Técnica del
Personal de Laboratorio, el cual hace referencia a (5.2.5.) registros de pruebas para la
competencia técnica y autorizacion fechada para la ejecucion de actividades de
Laboratorio por el personal relacionado directa o indirectamente con el servicio de

ensayos que ofrece LABPERU.
b. Seleccién y Contratacion.

LABPERU cuenta con un perfil de puestos para cada cargo y actividad que afecte la

calidad del servicio de ensayo y de sus procesos acorde a las necesidades actuales y
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futuras del Laboratorio de Ensayos (5.2.4.) Estos perfiles son determinados por la Alta
Direccion de LABPERU y se mantienen actualizados por el Jefe de Laboratorio y el Jefe
de Administracion para ser usados en la seleccion y contratacion del personal que se
requiera (LP-PR-14 Seleccidn y Seguimiento del Personal). EI cumplimiento del perfil de
puesto asegura la idoneidad del personal contratado para el desarrollo de sus actividades

relacionadas directa o indirectamente a los ensayos.
c. Capacitacion y Sensibilizacion.

(5.2.3.) El personal seleccionado y contratado es luego sensibilizado y entrenado respecto
a las formas de trabajo, métodos de ensayo, manejo de equipos e instrumentos, asi como
en las politicas y procedimientos del Laboratorio. Durante toda la etapa de induccidn el
personal es supervisado permanentemente y luego periédicamente cuando alcanza la
competencia y autorizacion respectiva para desarrollar sus actividades sobre todo aquellas
referidas o relacionadas directamente con los ensayos. Esta induccion es registrada por
los responsables de la misma en cada &rea para cada personal nuevo y refrendada por el

Jefe de Calidad, Jefe de Laboratorio o Jefe de Administracion.

(5.2.2.) Asimismo, el Jefe de Administracion y los jefes identifican las necesidades de
formacion del personal luego de seguir el procedimiento LP-PR-14 Seleccién y
Seguimiento del Personal y LP-PR-15 Entrenamiento y Formacion de Personal;
coordinan con el Jefe de Calidad y establecen el Programa de Capacitacion Anual (LP-
FO-23) considerando el cumplimiento de metas referidas o a la educacion o formacion o
habilidades necesarias para los objetivos presentes y futuros del Laboratorio. Es el Jefe
de Calidad quien con los jefes evalGan la eficacia de las acciones tomadas para la

formacion del personal.

Documentacion Asociada:

LP-PR-14 Seleccion y Seguimiento del Personal.

LP-PR-15 Entrenamiento y Formacion de Personal.
LP-IN-07 Competencia Técnica del Personal de Laboratorio.

LP-FO-23 Programa de Capacitacion Anual.

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO &1[L5T Nacional del
Altiplano

2.5.1.3. Instalaciones y Condiciones Ambientales.

Descripcion:

(5.3.1.) La Alta Direccion del Laboratorio de Ensayos proporciona la infraestructura
necesaria y basica para lograr la conformidad con los requisitos del servicio solicitado

por el cliente:

(1 Espacios de trabajo.

(1 Servicios asociados.

(1 Equipos para los procesos de ensayos.

(1 Servicios de comunicacion o servicios de informacion.
a. Identificacion y Compatibilidad de areas.

(5.3.3.) Las é&reas de los laboratorios estan disefiadas considerando su compatibilidad y
separacion eficaz respecto al trabajo que en ellas se desarrollan y que el flujo de trabajo
cumpla con las buenas practicas de laboratorio de forma tal que se impida cualquier riesgo
de contaminacion cruzada de las muestras y por tanto de la emision de resultados no

confiables. Las areas llevan rétulos que permiten su facil identificacion.
b. Requisitos de las instalaciones y condiciones ambientales.

(5.3.1.) Las areas de trabajo dentro de las instalaciones del Laboratorio de Ensayos, para
el buen desempefio analitico, poseen especificaciones documentadas y las mismas estan

referidas al suministro de energia eléctrica, agua y la limpieza.

(5.3.2.) Asimismo, se tiene establecido especificaciones de las condiciones ambientales
para las areas que lo requieran (por ejemplo, almacén de muestras ensayadas, salas de
balanzas, sala de instrumentacidon). Estas comprenden los parametros de humedad relativa
y temperatura, y son monitoreadas periédicamente segun se establece en el procedimiento
LP- PR-13 Instalaciones, Condiciones Ambientales y Control para el Acceso al

Laboratorio.
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c. Acceso a las areas de ensayo.

(5.3.4.) El acceso al Laboratorio de Ensayos y sus areas de trabajo esta restringido de
acuerdo a lo indicado en el procedimiento LP-PR-13 Instalaciones, Condiciones

Ambientales y Control para el Acceso al Laboratorio.

Las areas se clasifican en &reas de acceso controlado 0 acompafiamiento a la visita con
una persona responsable del Laboratorio de Ensayos y areas de acceso restringido,
aquellas usadas exclusivamente por el personal del Laboratorio de Ensayos y cuyo acceso

solo se realiza en compafiia de la Jefatura del Laboratorio.
d. Mantenimiento de las instalaciones.

(5.3.5.) Asimismo, el Jefe de Laboratorio programa el mantenimiento periédico de la
infraestructura de las instalaciones y de los equipos y servicios de apoyo (equipos de
computo: software y hardware, y de comunicacion) para asegurar su idoneidad en el éxito
de las operaciones y segun el procedimiento LP-PR-13 Instalaciones, Condiciones
Ambientales y para el Acceso al Laboratorio.

e. Monitoreo de Requisitos de los Ambientes de Trabajo.

(5.3.2.) Todos los datos de monitoreo de los pardmetros de las instalaciones y condiciones
ambientales son registrados y mantenidos en archivos bajo responsabilidad del Jefe de
Laboratorio respectivo segun lo refiere el procedimiento LP-PR-13 Instalaciones,

Condiciones Ambientales y para el Acceso al Laboratorio.

Se tiene dispuesto que cuando el personal del Laboratorio de Ensayos identifique que las
condiciones ambientales incumplen las especificaciones establecidas para ellas, éste
interrumpa los ensayos hasta que el control se vuelva a retomar. El hallazgo y las acciones
realizadas se registran como trabajo de ensayo no conforme y entonces seguir el

procedimiento LP-PR-03 Control del Trabajo No Conforme.
Documentacion Asociada:

LP-PR-13 Instalaciones, Condiciones Ambientales y Control para el Acceso al
Laboratorio.

LP-PR-03 Control del Trabajo No Conforme.
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2.5.1.4. Métodos de Ensayos.

Descripcion:

(5.4.1.) El Laboratorio de Ensayos aplica métodos de ensayos (de referencias nacionales
e internacionales y validadas) acorde al alcance de sus actividades y las muestras que
procesa rutinariamente haciendo para ello el uso de equipos e instrumentos que poseen
procedimientos definidos (LP-MA-04 Manual de Operacién de Equipos del
Laboratorio). Es responsabilidad del Jefe de Laboratorio mantenerlos siempre

actualizados y disponibles para las personas que lo requieran aplicar en sus labores.
a. Seleccion de métodos de ensayos por el Laboratorio (5.4.2.).

El Jefe de Laboratorio garantiza que los métodos ejecutados por el Laboratorio que dirige,
son de ediciones vigentes y que se han verificado-métodos normalizados (LP-PR-16
Validacion de Métodos de Ensayos), o validado —métodos adoptados con modificaciones
(LP-PR-16 Validacion de Métodos de Ensayos), de manera planificada acorde a las
exigencias de su sistema de trabajo y considerando los requerimientos de nuestros clientes
y las referencias normativas que sustentan su aplicacion y luego comunicados al cliente
para su conocimiento y aceptacion u observaciéon de ser el caso, y comunicados al

personal involucrado del Laboratorio de Ensayos.

(5.4.3.) El Laboratorio de Ensayos no contempla el uso de métodos desarrollados por él.

Todos son normalizados o se basan en alguna referencia normativa.

(5.4.4.) Los métodos no normalizados (o validados) son comunicados al cliente en el
Requerimiento de Analisis. Estos métodos han sido validados de acuerdo al

procedimiento LP- PR-16 Validacion de Métodos de Ensayos.
b. Validacion de métodos de ensayos (5.4.5.)

El Laboratorio de Ensayos tiene previsto que, de ser necesario, los métodos de ensayos
no normalizados, métodos de ensayos normalizados a los cuales se le introduzca
modificaciones o los métodos propios que pudiera desarrollar el Laboratorio de Ensayos,
se validen antes de ser usados de acuerdo a documentos normativos del ente regulatorio
y luego ofrecidos al cliente y que sélo después de la aceptacion de éste se ejecuten como

parte del servicio, ver el procedimiento LP-PR-16 Validacién de Métodos de Ensayos.
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Este procedimiento contempla los requerimientos de la naturaleza de la muestra
analizada, asi como los parametros y criterios de validacion acorde a la normatividad

internacional, para su uso previsto y las necesidades del cliente.
c. Estimacion de la incertidumbre de los resultados de ensayos (5.4.6.)

El procedimiento LP-PR-17 Estimacion de la Incertidumbre de las Mediciones
desarrollado en el Laboratorio de Ensayos considera los criterios de las directrices del
ente regulatorio resaltando todos los componentes que impactan sobre el resultado
emitido e identifica aquellos de mayor influencia en los resultados para ejercer sobre ellos

mayor control y si es factible minimizarlo.
d. Control y Transferencia de los Datos (5.4.7.).

Los resultados emitidos por el personal de Laboratorio de Ensayos se hacen en registros
fisicos o haciendo uso de software comercial (Excel) validado para el uso especifico

establecido.

Los resultados son revisados por la Jefatura del Laboratorio respecto al cumplimiento de
los controles establecidos y luego de ellos son calculados, visados y reportados a los
clientes. Asimismo, estos resultados son protegidos mediante su acceso restringido y
almacenados mensualmente como copias de respaldo (back up) segun lo establecido en
el LP-PR-12 Control de Datos y Emision de Resultados, el cual contempla la proteccién
de los datos generados y referencia al mantenimiento de los equipos informaticos (ver

procedimiento LP-PR-19 Mantenimiento de Equipos de Laboratorio).
La emision del resultado final es autorizada por el Jefe de Laboratorio.

La transferencia de datos a los clientes por via electronica esta restringida y sélo es

permitida al Gerente General y Jefe de Administracion.

La liberacion o entrega final del resultado de los servicios de ensayos se lleva a cabo sélo
si se han completado satisfactoriamente los criterios de control establecidos y medidos
por los responsables de las éareas que realizan el servicio de ensayo y bajo la
responsabilidad del Jefe de Laboratorio especifico quien es el Unico autorizado (salvo su
reemplazo de acuerdo al manual LP-MA-02 Manual de Organizacion y Funciones) para

la liberacién o entrega final del servicio de ensayo.
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Asimismo, en aquellos casos en que los criterios de aceptacion no son cumplidos, sélo el
Jefe de Laboratorio autorizara la liberacion o entrega del servicio de ensayo y, cuando
corresponda, la autorizacion la dara el cliente, de quien se obtendra su previa aprobacién

escrita 0 mediante comunicacion electronica.

Documentacion Asociada:

LP-MA-02 Manual de Organizacién y Funciones.

LP-MA-04 Manual de Operacion de Equipos del Laboratorio.
LP-PR-12 Control de Datos y Emision de Resultados.
LP-PR-16 Validacion de Métodos de Ensayos.

LP-PR-17 Estimacion de la Incertidumbre de las Mediciones.
LP-PR-19 Mantenimiento de Equipos de Laboratorio.

2.5.1.5. Equipos.

Descripcion:

a. Identificacion, registro y manipulacién de equipos e instrumentos de medicion.

En el desarrollo de los servicios el Laboratorio de Ensayos s6lo usa equipos e
instrumentos de seguimiento y medicion, bajo su control, que le permiten asegurar la
idoneidad del servicio de ensayo y de las muestras que son objeto del servicio. Estos
aseguran también, cuando se requiera, que las condiciones de almacenamiento de los
materiales y las condiciones ambientales requeridas para el ensayo y los insumos se

mantengan integros acorde a sus requisitos (5.5.1.).

(5.5.4.). Todos los equipos usados para el trabajo en el Laboratorio de Ensayos son
identificados de manera Unica y se mantiene el registro de los mismos. (5.5.3.) Las
instrucciones de uso estan compiladas en el manual LP-MA-04 Manual de Operacion de
Equipos del Laboratorio. (5.5.5) Las fichas técnicas de cada equipo e instrumento en el
cual se describen datos como su identificacion, modelo, serie, proveedor, ubicacion,
frecuencia de mantenimiento preventivo, verificaciones, calibracion y, otros necesarios

para garantizar la idoneidad para su uso, se ubican en cada area donde estos son operados.
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(5.5.3.) La manipulacién de los equipos e instrumentos en el Laboratorio de Ensayos se
hace por personal debidamente autorizado y de acuerdo a los instructivos de uso.

(5.5.12.). Los equipos e instrumentos son cuidados para asegurar la validez de los
resultados de las mediciones mediante el cumplimiento de la disposicidn de restringir su
manipulacion so6lo a personal autorizado y notificaciones en el mismo equipo resaltando
criterios de trabajo y prohibicion de “ajustes” no autorizados, de forma que la exactitud y

ajuste del equipo quede salvaguardada.
b. Confirmacion Metroldgica para la puesta en marcha.

(5.5.2.) La Confirmacion metroldgica de los equipos e instrumentos de medicion incluye
la calibracion, cualquier ajuste necesario o0 reparacion y subsecuente re calibracion; asi
como, (5.5.8) cualquier rotulado, codificado o identificacion de su estado de calibracion
incluida la fecha de la dltima calibracion. Para esto ultimo el Laboratorio de Ensayos

mantiene registros del estado de calibracion o verificacion de sus equipos de medicion.

(5.5.2.). La calibracion y/o verificacion se realiza en los equipos e instrumentos de
medicion antes de ponerlos en uso o servicio y luego de acuerdo a programas establecidos
en el procedimiento LP-PR-18 Calibracién y Comprobaciones Intermedias de Equipos
de Laboratorio se realizan las re calibraciones ((5.5.8) siempre de acuerdo a criterios
establecidos por el Laboratorio de Ensayos) por organismos externos y asimismo las
(5.5.10) comprobaciones intermedias mediante la comparacidn con patrones de medicion
trazables a patrones de medicidon nacional e internacional. (5.5.9) Este procedimiento
también es aplicado cuando el Laboratorio de Ensayos reintegra al servicio los equipos o
instrumentos que hayan estado fuera de su control directo, excepcionalmente, por motivos
diferentes y siempre que, previamente, se haya verificado su funcionamiento correcto.
(5.5.6) Este procedimiento contempla la manipulacién segura, el transporte, el
almacenamiento, el uso y el mantenimiento planificado de los equipos de medicién con

el fin de asegurar el funcionamiento correcto y de prevenir su contaminacién o deterioro.

(5.5.7.). Por otro lado, el Laboratorio de Ensayos prevé el uso del procedimiento de
Control del Trabajo No Conforme (LP-PR-03) para cuando las mediciones, sobre las
muestras o las condiciones de almacenamiento o transporte de estos bajo responsabilidad
del Laboratorio, se hayan realizado con equipos des calibrados. En estos casos esta

previsto que el equipo se rotule como “fuera de servicio” hasta que se repare y se calibre
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y si es necesario, notificar al cliente de este percance si su muestra ha sido afectada. Cabe
mencionar que el Laboratorio de Ensayos considera el asumir todo tipo de
responsabilidad s6lo cuando la muestra esté bajo su responsabilidad (durante el muestreo,

su transporte, el ensayo o el almacenamiento).

(5.5.11) Asimismo, cuando las nuevas calibraciones en los equipos e instrumentos de
medicion declaran nuevos factores de correccion, estos son actualizados inmediatamente

en los registros que los contienen y siempre bajo responsabilidad del Jefe de Laboratorio.
c¢. Mantenimiento de Equipos de Laboratorio.

(5.5.5) El mantenimiento de los equipos se realiza periddicamente y de acuerdo al
procedimiento LP-PR-19 Mantenimiento de Equipos de Laboratorio y segun el programa

de mantenimiento preventivo del Laboratorio de Ensayos.

Documentacion Asociada:

LP-MA-04 Manual de Operacién de Equipos del Laboratorio.

LP-PR-03 Control del Trabajo No Conforme.

LP-PR-18 Calibracion y Comprobaciones Intermedias de Equipos de Laboratorio.
LP-PR-19 Mantenimiento de Equipos de Laboratorio.

2.5.1.6. Trazabilidad de las mediciones.

Descripcion:
a. Calibracion.

(5.6.1.) (5.6.2.2.1) Los equipos e instrumentos de medicion usados por el Laboratorio de
Ensayos son calibrados o verificado antes de su puesta en uso y periédicamente de
acuerdo a lo establecido por el procedimiento LP-PR-18 Calibracion y Comprobaciones
Intermedias de Equipos de Laboratorio.

El programa de calibraciones y comprobaciones intermedias se lleva a cabo para todos
los equipos que lo requieran y que son utilizados exclusivamente para el servicio de

ensayos. Para ello se cuenta con especificaciones para cada actividad programada de
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forma que los responsables de Laboratorio puedan determinar la conformidad respectiva,
como, por ejemplo, la trazabilidad de las mediciones a las unidades del Sistema
Internacional de Medidas (SI) y cuando éste no sea posible, realizada por medio de

materiales de referencia certificados (5.6.2.2.2.).
b. Patrones de Referencia.

(5.6.3.1.) La calibracion de los patrones de medicion del Laboratorio de Ensayos se lleva
a cabo de forma programada y de acuerdo a lo establecido en el procedimiento LP-PR-
18 Calibracién y Comprobaciones Intermedias de Equipos de Laboratorio, donde se

encuentra incluido como parte de los equipos del Laboratorio de Ensayos.

Los patrones de medicion debidamente calibrados del Laboratorio de Ensayos abarcan la
magnitud de masa y temperatura y son solo usados para verificar el estado de calibracion
(verificaciones rutinarias y comprobaciones intermedias) de los equipos e instrumentos
de medicién calibrados por empresas externas, asi como para verificar las condiciones

ambientales de &reas que lo requieran.
c. Materiales de Referencia.

(5.6.3.2.) El Laboratorio de Ensayos cuenta con materiales de referencia certificados los
cuales son usados periddicamente cada vez que se ejecutan los ensayos con el objetivo de
asegurar que las metodologias usadas siguen manteniendo su idoneidad. El Laboratorio
de Ensayos, asimismo, verifica el contenido de estos materiales de referencia mediante
pruebas de recuperacion o de comprobacion de las caracteristicas que la identifican como

tal. Ver LP-PR-20 Verificacion de Patrones y Materiales de Referencia.
d. Verificaciones Intermedias.

(5.6.3.3.) Las verificaciones intermedias de los patrones de medicion y materiales de
referencia con el objetivo de garantizar el mantenimiento de su estado de calibracion o de
su caracterizacion se lleva a cabo segun el procedimiento LP-PR-20 Verificaciéon de

Patrones y Materiales de Referencia.

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO &1[L5T Nacional del
i Altiplano

e. Transporte y Almacenamiento de Patrones y Materiales de Referencia.

La forma de manipular, transportar, almacenar y usar con seguridad y preservar la
integridad de los patrones y materiales de referencia del Laboratorio de Ensayos se
encuentra descrita en el instructivo LP-IN-10 Uso, Preparacion y Almacenamiento de

Materiales de Referencia.

Documentacion Asociada:

LP-PR-18 Calibracion y Comprobaciones Intermedias de Equipos de Laboratorio.
LP-PR-20 Verificacion de Patrones y Materiales de Referencia.

LP-IN-10 Uso, Preparacion y Almacenamiento de Materiales de Referencia.

2.5.1.7. Muestreo.

Las &reas de Laboratorio de LABPERU EIRL no muestrean ni tampoco toman muestra
alguna como parte de la ejecucion de ensayos. LABPERU EIRL se exceptia de este

requisito.

2.5.1.8. Manipulacion de muestras de ensayo.

Descripcion:
a. Manipulacion de muestras de ensayo.

(5.8.1) Las muestras que son recibidas en el Laboratorio de Ensayos siguen su tratamiento
acorde a lo establecido en el procedimiento LP-PR-21 Recepcion, Almacenamiento y
Eliminacion de Muestras. Este hace referencia a la recepcion de las muestras, su

tratamiento, la preservacion de su integridad y eliminacion segura.

(5.8.3) El Laboratorio de Ensayos es responsable de registrar las desviaciones en relacion
con las condiciones normales o especificadas que les confieren idoneidad a las muestras.
Cuando exista cualquier duda respecto a la integridad de las muestras o esta no cumpla
con la descripcion provista por el cliente, el Laboratorio de Ensayos debe solicitar al
cliente instrucciones adicionales antes de proceder, debe registrar lo tratado y tomar las

medidas necesarias para la emision de los resultados.
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b. Identificacion y trazabilidad.

(5.8.2) El Laboratorio de Ensayos es responsable de la identificacion Gnica de la muestra
y los servicios y es responsable de los mismos, en los diferentes momentos de su
realizacion (estados), con respecto a los requisitos de seguimiento y medicion
especificados en el procedimiento LP-PR-21 Recepcidn, Almacenamiento y Eliminacién
de Muestras , los cuales deben cumplirse y registrarse para ser usado como un mecanismo

de ajuste y mejora de los procesos ante consultas o reclamos por insatisfaccion del cliente.
c. Preservacion de los bienes del cliente.

El Laboratorio de ensayos preserva los bienes del cliente (muestras, datos, materiales y
documentos) segun los requisitos a cumplir para cada uno de ellos de tal manera que la
integridad del proceso del servicio de ensayo se pueda mantener para su uso por el

Laboratorio de Ensayos, el cliente o las partes interesadas.

(5.8.4) La preservacion de los productos del servicio de ensayo (muestras, datos,
materiales, y documentos) por el Laboratorio de Ensayos permite que estos al generarse
se encuentren identificados, se manipulen, embalen, almacenen, protejan y conserven de
manera que se prevenga su dafio, su deterioro o su mala disposicion en el proceso de
servicio. Cabe resaltar que la eliminacion de las muestras y contra muestras se hace de
manera segura garantizando el cumplimiento de la legislacion vigente (ver LP-PR-21

Recepcion, Almacenamiento y Eliminacion de Muestras).
Documentacion Asociada:
LP-PR-21 Recepcion, Almacenamiento y Eliminacion de Muestras.

2.5.1.9. Aseguramiento de la Calidad de los Resultados de ensayos.

Descripcion:
a. Procedimiento.

(5.9.1) El Laboratorio de Ensayos cuenta y sigue, para el control de calidad de los
servicios de ensayos, el procedimiento LP-PR-22 Aseguramiento de la Calidad de los
Resultados el cual describe las actividades de control permanente y periodico realizado

por el personal y supervisado por la Jefatura del Laboratorio.
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El control de calidad contempla:

1 El uso regular de materiales de referencia certificados o un control de la calidad interno

utilizando materiales de referencia secundarios.

[ La participacién en comparaciones inter laboratorios o programas de ensayos de aptitud

acorde a lo estipulado por la directriz del ente regulatorio.
(1 La repeticion de ensayos utilizando el mismo método o métodos diferentes.
(1 La repeticién del ensayo en los objetos retenidos (muestras ciegas).

(1 La correlacion de los resultados para diferentes caracteristicas de un item cuando sea

necesario.
b. Controles por Etapas.

(5.9.1) Los controles se han establecido para cada etapa del proceso del servicio de
ensayos. Existen controles establecidos para la preparacion de muestras y los ensayos
(por tipo de ensayo). El control en las etapas del servicio establece que estos deben ser
verificados de acuerdo a la frecuencia establecida e incluyen actividades como la

verificacion de equipos y condiciones ambientales de trabajo.
c. Pruebas de aptitud.

(5.9.1) EIl Laboratorio de Ensayos participa regularmente en pruebas de aptitud para
garantizar sus resultados como parte del control de calidad externo establecido en el

procedimiento LP- PR-22 Aseguramiento de la Calidad de los Resultados.

Los resultados emitidos por los proveedores de ensayos de aptitud permiten determinar
oportunidades de mejora para el servicio prestado a los clientes fuera y dentro de la

organizacion.
d. Seguimiento y Evaluacion del Control.

(5.9.2) Bajo responsabilidad del Jefe de Laboratorio los resultados de los controles son
vertidos en cartas de control que permiten su facil y rapido anélisis (identificacion de
tendencias), evaluacion y determinacion de cualquier desviacion de los criterios de

control establecidos, para tomar, si es el caso, acciones preventivas o correctivas
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planificadas con el objetivo de prevenir o corregir el problema o desviacion y no emitir
datos incorrectos. De esta manera se aseguran la liberacién de los servicios de ensayos
conforme a los requisitos del cliente (control de calidad, disposiciones y procedimientos)
asi como aquellas que aseguran que la entrega del servicio y actividades posteriores a ésta

se puedan evaluar respecto a su conformidad con los requisitos de los clientes.
Documentacion Asociada:
LP-PR-22 Aseguramiento de la Calidad de los Resultados.

2.5.1.10. Informe de Resultados.

Descripcion:
a. Elaboracion de informes de ensayos.

(5.10.1) El Laboratorio reporta los resultados de las muestras debidamente identificadas,
en un informe de ensayo con proteccion contra posibles adulteraciones, de manera exacta,
objetiva y no ambigua, haciendo uso de ordenadores y segun el procedimiento LP-PR-12
Control de Datos y Emision de Resultados que contempla (5.10.2) (5.10.3) (5.10.8)
ademas, la estructura del informe de ensayo de acuerdo a las exigencias de la norma NTP
ISO/IEC 17025. (5.10.6) Los datos del método también incluye informacion de si estos

han sido subcontratados.

(5.10.5) Asimismo, las opiniones e interpretaciones fundamentadas respecto a los
resultados son hechas en un documento que no forma parte del informe de ensayo (ver
LP-PR-12 Control de Datos y Emision de Resultados).

b. Transmision de Resultados.

(5.10.7) Los datos reportados son enviados a los clientes en forma fisica bajo
responsabilidad del Gerente General y en su ausencia por el Jefe de Administracion y
también segun el procedimiento LP-PR-12 Control de Datos y Emision de Resultados, y

siempre cumpliendo las exigencias de la norma NTP ISO/IEC 17025.
c. Modificaciones.

(5.10.9) EI Laboratorio tiene establecido practicas especificas para la modificacion de

resultados cuando se detecte no conformidades luego de su emisién y entrega al cliente.
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Para ello el Jefe de Laboratorio, quien hard la modificacion, comunica al Jefe de
Administracion y éste al cliente. Se emitird entonces un nuevo documento de acuerdo al
procedimiento LP-PR-12 Control de Datos y Emision de Resultados. Toda modificacion
sera registrada inmediatamente como un Trabajo de Ensayo No Conforme.

Documentacion Asociada:

LP-PR-12 Control de Datos y Emision de Resultados.
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RESULTADOS Y DISCUSION

1.- Laempresa LABPERU E.I.R.L mantiene el control sobre los métodos de ensayo del
laboratorio, prestando especial atencion a la medida de la incertidumbre y a la validacion

de los métodos

2.- La empresa LABPERU E.l.R.L. ha normalizado y mejorado los anélisis de agua
cumpliendo con todos los requisitos por el ente acreditador INACAL (instituto naciénal
de calidad) con los pardmetros Fisico — Quimicos en las matrices de agua para uso y

consumo humano, natural y residual.

3.- La empresa LABPERU E.I.R.L ha mejorado continuamente la calidad de ensayos

fisico quimico e instrumentales a fin de brindar un servicio eficiente a los clientes.

4.- Se ha logrado en forma formal ingresar al medio competitivo de los laboratorios
acreditados a nivel nacional e internacional siguiendo estrictamente los lineamientos que

exige la norma ISO/IEC 17025:2005 para el cumplimiento de los analisis.

5.- La empresa LABPERU E.L.R.L tiene implementado la politica de proteccion y

preservacion del medio ambiente, a través de monitoreo trimestral.
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RECOMENDACIONES

1.- En los objetivos y metas programadas por la empresa LABPERU E.1.R.L. se debe
considerar dar las respectivas charlas informativas al publico que requieren los analisis,
con el fin de dar a conocer la certificacion de la ISO/IEC 17025:2005, respecto a la

calidad de los ensayos realizados en dicha empresa.

2.- Considerar al trabajador de la empresa LABPERU E.I.R.L. en los objetivos y metas
trazadas para los afios posteriores, como personal valioso dentro de la organizacion de la
empresa para lo cual se debe programar capacitaciones para mejorar su calidad de

desempefio técnico y de satisfaccion en los trabajos encomendados.

3.- Tomar en cuenta todas las auditorias ya recibidas, con fines de mejora continua y asi
mejorar el desempefio y calidad de todos los trabajadores para la satisfaccion de nuestros

clientes.
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COMENTARIO DE TABLAS

En las diferentes tablas de ASEGURAMIENTO DE CALIDAD DE LOS
RESULTADOS presentados en el ANEXO I, fueron realizados con el fin de asegurar
de que los datos obtenidos sean reproducibles y confiables para el control del laboratorio
y asi garantizar y mantener los diferentes analisis acreditados, dicho de paso para esto se
utilizo algunas herramientas basicas de estadistica como el porcentaje de recuperacion y
diferencia relativa porcentual (%RSD) en los cuales para muestras o material de refencia
intero (MRI) y material de referencia certificado (MRC) se aplica el porcentaje de
recuperacion y para muestras duplicadas se aplica la diferencia relativa porcentual
(%RSD) los cuales se encuentran detallados en la 1ISO 5725 que tienen la propiedad de

ser precisos y verases. Esto con el fin de realizar ensayos correctos.
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MANUAL DE METODOS DE ENSAYO DEL Codigo: LP-MA-
@ LABORATORIO Version: 04
Fecha: 28-05-

AREA: MEDIO AMBIENTE

M&ode | Tipo de Ensayo Referencia/ | Aso Titulo
31 pH SMEWW- 2012 | pH Value. Electrometric Method
APHA-AWWA-
WEF Part. 4500
H*B 22nd Ed.
Producto(s): Agua Natural
Agua para Uso v Consumo
Humano
Agua Residual
32 Conductividad SMEWW- 2012 | Conductivity Laboratory
APHA-AWWA- Method
WEF Part. 2510
B . 22nd Ed
Producto(s): Agua Natural
Apgua para Uso v Consumo
Humano
Apgua Residual
33 Turbidez EPA METHOD | 1993 | Determination of Turbidity by
180.1 Nephelometry.
Rev. 2.0
Producto(s): Agna Natural
Agua para Uso v Consumo
Humano
Agua Residual
34 Determinacion de | EPA METHOD | 1994 | Determination of Metals and
Metales  Totales v | 2007 Rev4 4 Trace FElements in Water and
Disueltos por ICP- Wastes by Inductively Coupled
OES Plasma —Atomic Emission
(Al Sb.AsBaBeB.Cd, Spectrometry
Ca.CeCr.Co.Cu.Fe Pb.
LiMg . Mn Hg Mo, Ni.P,
K. 5e S5i02 Ag Na Sr.Tl,
5n.Ti,V_Zn)-32
elementos
Producto(s): Agua Natural
Agua para Uso v Consumo Humano
Agna Residual
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MANUAL DE METODOS DE ENSAYO DEL Codigo: | LP-MA (3
LABORATORIO Version: | 04
Fecha: | 28-05-2016
Método | . Referencia N - -
Tipo de Ensayo Norma Afio Titulo
35 Alcalimidad SMEWW-APHA- | 2012 Alkalinity. Titration Method
Total AWWA-WEF Part.
2320B 22ndEd
Producto(s): Aguna MNatural
Agunapara Usoy Consume Humano
Agna Fesidual
36 Alcalinidad por| SMEWW-APHA- | 2012 Alkalinity. Titration Method
Carbonato AWWA-WEF Part.
2320B 22ndEd
Agua Natural
Producto(s): Agna para Usoy Consume Humano
Agua Fesidual
37 Alcalimidad por| SMEWW-APHA- | 2012 Alkalinity. Titration Method

Bicarbonato AWWA-WEF Part.
2320B,22nd Ed.
Producto(s): Agua Natural

Agnapara Usoy Consume Humano
Agna Fesidual

38 Alcalinidad por| SMEWW-APHA- [ 2012 Alkalinity. Titration Method
Hidroxido AWWA-WEF Part.
2320EB ,22nd Ed
Producto(s): Agua Natural

Agnapara Usoy Consume Humano
Agna Fesidual

39 Dureza Caleica | SMEWW-APHA- | 2012 Calcium. EDT A Titrimetric Method
AWWA-WEF Part
3500-Ca B, 22nd

Ed
Producto(s): Agua Natural
Agnapara Usoy Consume Humano
Agua Fesidual
40 Dureza Total SMEWW-APHA- 2012 | Hardmess EDTA Titrimetric
AWWA-WEF Part. Method
2340 C |22 nd Ed.
Producto(s): Agua Natural
Agnapara Usoy Consume Humano
Agua Fesidual
41 Dureza SMEWW-APHA- 2012 | Magnesium. Calculation Method
Magnésica AWWA-WEF
Part 3300- Mg BE |
22nd Ed.
Agua Natural
Producto(s): Agna para Usoy Consume Humano

Aguna Fesidual
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2. AREA: MEDIO AMBIENTE

2.1. DETERMINACION DE PH

CODIGO | LP-MA-ME-01

1. OBJETIVO.
Dar las pautas necesarias para medir el pH en muestras de aguas naturales, aguas

potables y aguas residuales.

2. ALCANCE.
A todo el personal de analista del laboratorio ambiental LABPERU EIRL.
Rango de trabajo: 0 a 14 Unidades de pH

3. RESPONSABILIDAD.
El Jefe de laboratorio es responsable de que el personal a cargo de la tarea cumpla
dicho procedimiento.
El personal analista del Laboratorio ambiental de LABPERU EIRL. es
responsable de cumplir las disposiciones para la realizacion de la tarea
correspondiente.

4. DEFINICIONES.

pH: El pH o la actividad del ion hidrégeno indican a una temperatura dada, la

intensidad de las caracteristicas acidas o basicas del agua.
pH= -log [H+]
Donde:
[H+]= actividad de los iones hidrogeno en mol/L.

Electrodo de referencia: consiste en una célula de un medio que proporciona un

potencial de electrodo constante. Comunmente utilizados son de calomelanos y

plata: electrodos de plata-cloruro
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Electrodo de vidrio: El electrodo sensor es un bulbo de vidrio especial que

contiene una concentracion fija de HCI o una solucion de cloruro tamponada en
contacto con un electrodo de referencia interno.

Material de referencia certificado (MRC): material de referencia, acompariado

de un certificado, en el cual uno o mas valores de sus propiedades estan
certificados por un procedimiento que establece su trazabilidad con una
realizacion exacta de la unidad en la que se expresan los valores de la propiedad
y para la cual cada valor certificado se acompafa de una incertidumbre con la
indicacion de un nivel de confianza.

Material de referencia interno (MRI): es aquél preparado por un laboratorio

para su propio uso.

Blanco Fortificado de Laboratorio (LFB): Un blanco fortificado de laboratorio

es una muestra de agua de reactivo a la que se ha afiadido una concentracion
conocida de los analitos de interés. Un LFB se utiliza para evaluar el desempefio
del laboratorio y la recuperacién del analito en una matriz en blanco.

Duplicados (DP): cuando muchas muestras tienen niveles de constituyentes

mensurables que estan siendo determinados, el analisis por duplicados es efectivo
para asegurar la precision.
5. INTERFERENCIAS.

» El electrodo de vidrio esta libre de interferencias de color, turbidez,
material coloidal, oxidantes, reductores o alta salinidad, excepto para
interferencias del ion sodio en soluciones de pH > 10; este error se reduce
con la utilizacion de electrodos especiales (“error bajo de sodio™).

» Recubrimientos de material graso o particulas pueden dificultar la
respuesta del electrodo, Estos recubrimientos pueden ser removidos con
una frotacion muy suave o utilizando detergentes seguido de un enjuague
con agua destilada. Un tratamiento adicional es utilizar acido clorhidrico
(1+9) para remover cualquier pelicula restante.

» Las mediciones de pH varian con la temperatura en dos formas: por efectos
mecanicos causados por cambios en las propiedades de los electrodos y
por efectos quimicos producidos por alteracion de las constantes de
equilibrio. En el primer caso, se incrementa la pendiente de Nernst con el
aumento de la temperatura y los electrodos requieren de un mayor tiempo

para lograr el equilibrio térmico. Este efecto provoca cambios
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significativos en el pH. Debido a que afecta el equilibrio quimico del pH,
tampones de pH estandar tienen un pH especificado a las temperaturas

indicadas. Reportar siempre la temperatura a la cual se mide el pH.

6. Manipulacion de Muestras y Conservacion

El andlisis deberia ser realizado en campo, de no ser posible y deba ser realizado en el

laboratorio, la muestra debe ser tomada sin camara de aire, llenando completamente el

recipiente de muestreo y conservar a una temperatura entre >0°C a <6°C.

En caso de hacer el analisis en campo hacer dentro de los 15 minutos.

En caso de que el andlisis se realice en el laboratorio, realizar la medida dentro de las 24

horas de hacer el muestreo.

El volumen minimo requerido para llevar un control de calidad es de 200 ml. (LP-FO-12

Especificaciones para el servicio de ensayo).

7. PRESERVACION DE LA MUESTRA

El andlisis puede ser realizado tanto en campo como en el laboratorio. En caso de que

el analisis se realice en el laboratorio, llenar el recipiente de muestreo completamente

sin cAmara de aire a temperatura ambiente.

Realizar la medida dentro de las 24 horas de recibir la muestra. EI minimo requerido

para llevar un control de calidad es de 200 ml.

8. EQUIPOS Y MATERIALES

v

NN

v

Medidor multiparametro.

Electrodo combinado de pH con sensor de temperatura.
Agitador magnético y barras agitadoras segun se requiera.
Tubos de plasticos de 50 ml con tapas.

Matraz aforado de 1L

Bafio Maria de temperatura regulable segun se requiera.
Papel tissue.

9. Reactivos y Estandares.
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v Agua destilada con conductividad menor a 2 umhos/cm. Si fuera necesario
llevar a ebullicion y enfriar, en su defecto usar agua ultrapura.
v Solucion buffer de pH = 4,004 a 25°C: Pesar 10,12 g de KHCgH4O04 y
diluirlo a 1 L en matraz aforado con agua destilada o ultrapura.
v Solucioén buffer de pH = 6,863 a 25°C: Pesar 3,387 g de KH2PO, secado
previamente a 110-130°C durante 2 horas y 3,533 g de Na;HPO4 disolver
y llevar a 1L en matraz aforado con agua destilada o ultrapura.
v" Solucioén buffer de pH = 10,014 a 25°C: Pesar 2,092 g NaHCOz y 2,640 g
de NaCOs, disolver y llevar a 1L en matraz aforado con agua destilada.
v" Soluciones buffer certificados comerciales de pH.
Nota: En el uso rutinario, soluciones buffer almacenar muestras en botellas de
polietileno o vidrio. Reemplazar soluciones buffer cada 4 semanas.
Debido a que las soluciones buffer también pueden deteriorarse como
consecuencia del crecimiento de moho o contaminacion preparar fresco como sea

necesario.

10. PROCEDIMIENTO.

a. Verificacion:

1. Para la verificacion del equipo seguir los pasos descritos en el manual de
operacion de equipos de Laboratorio (LP-MA- 04).

2. Enlaverificacion se recomienda usar como minimo dos de las soluciones
buffer, cuyos valores de pH deben cubrir el rango de pH esperado por la
muestra a medir.

3. Llevar los buffers y la muestra a la misma temperatura (25°C) con una
variacion aproximada de = 0,1°C (Si el equipo lo permite utilizar

compensacion de temperatura).

Nota: Soluciones Buffers estandar de pH conocido, necesarias para verificar
el instrumento. Se pueden emplear soluciones adquiridas en forma comercial

(estandarizadas) o prepararlas en el propio laboratorio.

b. Medicion de la muestra:
1. Tomar de 20 ml a 35 ml de muestra en un tubo de plastico de 50 ml, tapar

y homogenizar suavemente.
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2. Medir 2 veces la muestra, registrar temperatura, el valor del pH y su valor
de diferencia de potencial (mV). Si hubiera alguna observacion en la
lectura, realizar la medida con una agitacion moderada para minimizar la
entrada de didxido de carbono y suficiente como para homogenizar la
muestra.

3. Una vez finalizada la medicién de total las muestras, enjuagar y secar

suavemente el electrodo y ubicarlo en la solucion de preserva (KCI 3M).

Nota: Mantenga el electrodo humedo devolviéndolo a la solucién de
almacenamiento cada vez que no esté en uso.

11. VERIFICACION.

Con el tiempo cambia el punto cero (asimetria) y la pendiente del valor del sensor del
pH. En consecuencia el equipo indica un valor erréneo, inexacto. Con la verificacion, los
valores actuales del punto cero y de la pendiente del sensor del pH son determinados

nuevamente

Se realiza la verificacion de la pendiente del equipo con buffer certificados o
preparadas en el laboratorio cada 7 dias, seguir instrucciones del equipo medidor
de pH segun el manual de operacién de equipos de Laboratorio (LP-MA- 04).
12. CALCULOS.
No se requiere realizar célculos, reportar la lectura obtenida en el equipo.
No se requiere realizar calculos, se reporta segtn lo que medida el equipo.
13. CONTROL DE CALIDAD.
Como parte del Control de Calidad de los Ensayos se realizara cada uno de los
criterios establecidos segun parametro declarado en el LP-FO-129 Control de
Calidad para los Ensayos (Medio Ambiente).
14. EXPRESION DE RESULTADOS
Los resultados se deben reportar en unidades de pH con 2 decimales y la

temperatura a la que fue medida en °C.

15. HISTORIAL DE REVISIONES.
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02 28-05-2016 | Se incorpora el item 9.0 Control de Calidad. | 28-05-2019

2.2. DETERMINACION DE CONDUCTIVIDAD

CODIGO | LP-MA-ME-02

1. OBJETIVO.
Dar las pautas necesarias para medir las conductividades eléctricas en aguas
naturales, aguas potables y aguas residuales.

2. ALCANCE.
A todo el personal del laboratorio ambiental LABPERU EIRL.
Rango de trabajo y/o limite de deteccion / cuantificacion
1 uS/cm

3. RESPONSABILIDAD.
El jefe de laboratorio es responsable de que el personal a cargo de la tarea cumpla
dicho procedimiento.
El personal analista del Laboratorio ambiental de LABPERU EIRL. es
responsable de cumplir las disposiciones para la realizacion de la tarea
correspondiente.

4. DEFINICIONES.
Conductividad (k) es una medida de la capacidad de una solucion acuosa a
conducir una corriente eléctrica. Esta capacidad depende de la presencia de iones,
de su concentracion total, la movilidad, de su valencia y de la temperatura de
medicién.  Mayormente las soluciones de compuestos inorganicos son
relativamente buenos conductores. Por el contrario, las moléculas de compuestos
organicos que no se disocian en solucidon acuosa no conducen corriente
adecuadamente.

5. PRESERVACION DE LA MUESTRA
La muestra debe ser preservada en envase plastico o de vidrio; se recomienda
realizar la determinacion de la conductividad dentro de las 24 horas de ingresar
de la muestra al laboratorio, si el analisis no se pudiera realizar dentro del tiempo

indicado anteriormente estas deberan ser filtrada con un filtro de 0,45 micras y
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preservada a 6°C hasta 28 dias libre de presencia del CO.. EI minimo requerido
para llevar un control de calidad es de 200 ml.
6. INTERFERENCIAS

La exposicion de la muestra al aire atmosférico, puede causar cambios en la
conductividad, debido a pérdida o ganancia de gases disueltos, en especial el COx.
Esto es especialmente importante para aguas de alta pureza, con concentraciones
bajas de gases y sustancias ionizables. Para evitar esto se deberia tener una

atmosfera inerte de nitrogeno o helio sobre la muestra.

Sustancias no disueltas o materiales que precipiten lentamente en la muestra,
pueden causar ensuciamiento en la superficie de los electrodos y causar lecturas

erroneas.

El ensuciamiento por sustancias organicas, bioensuciamientos y corrosion de los

electrodos, causan lecturas inestables o erroneas.

7. ESTANDARIZACION DEL ELECTRODO
7.1. PERIODO

Se realizara la estandarizacion del electrodo con los reactivos certificados cada
7 dias, segun procedimiento del Instructivo de Operaciones del equipo
medidor de conductividad; se estandariza con los reactivos preparados cada
30 dias a igual que se verificara con los mismos las lecturas diarias al encender

el equipo.

7.2. EQUIPOSY MATERIALES

7.2.1. Medidor de conductividad: Marca WTW; Modelo: Multi 9430

7.2.2. Celda de conductividad: Marca WTW; Modelo: TetranCon 925; con
sensor de temperatura con precision de 0,1 °C, en el rango de -5°C a
70 °C

7.2.3. Matraz aforado de 1L.

7.2.4. Tubos de plastico de 50 ml.

7.2.5. Lunas de reloj.

7.2.6. Baguetas.

7.2.7. Bafio Maria.
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7.3. REACTIVOS

7.3.1. Agua destilada y des ionizada.

7.3.2. Solucion estandar de KCI 0,01M:

7.3.3. Disolver 0,7456 g de cloruro de potasio (KCI) secado previamente 2
horas a 105°C en agua destilada y diluir a 1L en matraz tipo A aforado
a 25°C. Esta solucion estdndar de referencia tiene, a 25°C, una
conductividad de 1412 puS/cm.

7.3.4. Preparar concentraciones segun las necesidades de KCI segun

siguiente cuadro:

KCI Concentracion | Equivalencia de conductividad | Conductividad Ks,

M o equivalente/L | A mho-cm?/equivalente pumho/cm
0 149,9
0,0001 148,9 14,9
0,0005 1477 73,9
0,001 146,9 146,9
0,005 143,6 7175
0,01 1412 1412,0
0,02 138,2 2765,0
0,05 133,3 6667,0
0,1 128,9 12890,0
0,2 1240 24800,0
0,5 117,3 58670,0
1 111,9 111900,0

7.4. PROCEDIMIENTO

Es preferible que la medida sea realizada a 25°C usando el bafio maria, en

caso contrario se deben realizar las correcciones necesarias para la

temperatura de trabajo.

7.4.1. Determinacion de la constante de la celda:
Enjuagar la celda de conductividad con la solucién de KCI 0,01 M,
ajustar la temperatura de la solucion de KCl a 25°C £ 0,1°C con el bafio
maria, si el ambiente se encuentra entre 18°C y 23°C, o usar ajuste si el
equipo lo permite
Se recomienda realizar las correcciones necesarias para que el valor
quede determinado a 25°C * 0,1°C, medir la resistividad y Usalo en la

siguiente ecuacion:
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C,cm™! = 0,001412(Rxc)[1 + 0,0191(T — 25)]

Donde:
Rkci = Resistencia medida en ohms.

T = Temperatura en °C.

SI el equipo determina la conductividad sin necesidad de usar la
ecuacion, anotar directamente la lectura y revisar las instrucciones del
equipo para determinar si esta dentro del rango adecuado de

fabricacion.

Los medidores de conductividad a menudo indican conductividad
directa, sondas comerciales comunmente contienen un sensor de
temperatura, con tales instrumentos, enjuague la sonda tres veces con
0,01 M de KCI, como anteriormente y ajuste de linea de compensacion
de temperatura segun indique el manual del equipo. Con la sonda en la
solucion estandar de KCI, ajustar el medidor a leer 1412 uS/cm, de la

solucion preparada o el estandar certificado, segun sea el periodo.

7.4.2. Medida de la conductividad de la muestra:

a. Tomar como un minimo de 20 ml a un méximo 35 ml de muestras en un
tubo de plastico de 50 ml, tapar para reducir el contacto con el aire si no
se estd usando la muestra, enjuagar la celda de conductividad con la
muestra, ubicar la celda en la muestra de tal manera que no queden
retenidas burbujas de aire.

b. Medir 3 veces el estandar de verificacion de 1412, registrar los valores de
las conductividades.

c. Unavez realizada la lectura se procede a enjuagar y secar suavemente los
electrodos y proceder a sumergirlo a la siguiente muestra a leer.

d. Una vez finalizada la medicién de total las muestras, enjuagar y secar

suavemente la celda.

8. CALCULOS.
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Para el uso del equipo medidor de conductividad: Marca WTW; Modelo: Multi
9430, no requiere de calculo alguno, se reporta directamente en pS/cm, en caso

de valores altos en equipo evalia en mS/cm se procede a convertir a uS/cm:
puS/cm = (valor de lectura en mS/cm) x 1000

Cuando se mide conductividad de la muestra sin compensacion de temperatura, la

conductividad a 25°C se calcula como:
k,uS/cm = (km)/[1+ 0,0191(T — 25)]
Doénde:

km = Conductividad medida en uS/cma T °C.
T = temperatura de medida en °C.

Si el equipo posee compensacion de temperatura y leen la conductividad en
unidades de uS/cm, en dicho caso la lectura es corregida automaticamente a
25°C, y se reporta directamente el valor medido, sin requerir algan calculo.

9. CONTROL DE CALIDAD.
Como parte del Control de Calidad de los Ensayos se realizard cada uno de los
criterios establecidos segun parametro declarado en el LP-FO-129 Control de
Calidad para los Ensayos (Medio Ambiente).

10. EXPRESION DE RESULTADOS
Los resultados se deben reportar en unidades de; uS/cm.

11. HISTORIAL DE REVISIONES.

N° Fecha Descripcion del Cambio Vigente hasta

Version

01 27-06-2014 | Emision inicial 27-06-2017

02 28-05-2016 | Se incorpora el item 9. Control de | 28-05-2016
Calidad

2.3. DETERMINACION DE TURBIDEZ

CODIGO | LP-MA-ME-03
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1. OBJETIVO.
Dar las pautas necesarias para medir la turbiedad en aguas naturales, aguas

potables y aguas residuales.

2. ALCANCE.
A todo el personal analista del laboratorio ambiental LABPERU EIRL.
Rango de trabajo y/o limite de deteccion / cuantificacion
0,05 NTU

3. DEFINICION
Este método estd basado en la comparacion de la intensidad de la luz dispersada
por la muestra en condiciones definidas con la luz dispersada por una suspension
estandar de referencia bajo las mismas condiciones. Cuanto mayor sea la
intensidad de la luz dispersada, mayor sera la turbidez. Se miden en unidades de
turbidez nefelométrica, (NTU).

4. PRESERVACION DE LA MUESTRA
Se recomienda realizar la determinacion de turbidez en el dia en que se realiza el
muestreo. De lo contrario, almacenar la muestra hasta 48 h en la oscuridad, en

envases de platico o vidrio y refrigerar a temperaturas igual o inferior a 6°C.

5. INTERFERENCIAS
La presencia de residuos flotantes y sedimentos gruesos que sedimentan
rapidamente dara lecturas bajas. Burbujas de aire finamente divididas pueden
causar lecturas altas.
La presencia de cierto color, que es el color del agua, que es debido a las sustancias
disueltas que absorben la luz , hara que la turbidez a ser baja, aunque este efecto
no suele ser significativa con aguas potables .
Materiales de absorcion de la luz tales como carbon activado en concentraciones
significativas pueden causar lecturas bajas.

6. PRESERVACION DE LA MUESTRA
El anélisis puede ser realizado tanto en campo como en el laboratorio.
En caso de que el analisis se realice en el laboratorio, llenar el recipiente de

muestreo completamente sin camara de aire a temperatura ambiente. Realizar la
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medida dentro de las 24 horas de recibir la muestra. EI minimo requerido para
Ilevar un control de calidad es de 200 ml.

7. EQUIPOS Y MATERIALES

Turbidimetro: Marca: LaMotte; Modelo: 2020we.
Tubos para la muestra: de vidrio transparente y limpio.
Matraces aforados de 100 ml

Pipetas aforadas de 5y 10 ml

NN NN

Balanza analitica de 1 mg de precision.

8. REACTIVOS

a) Agua libre de turbidez: se obtiene pasando agua destilada a través de un filtro
de membrana de didmetro de poro de 0,2 um, Para todas las soluciones utilizar
agua libre de turbidez.

b) Estandares comerciales certificados, segin recomendaciones del manual del
equipo.

c) Soluciones estandares de verificacion segun el siguiente procedimiento de
preparacion:

1. Solucién I: disolver 1 g de sulfato de hidrazina en agua destilada y
diluir a 100 ml en matraz aforado. Preparar mensualmente.

2. Solucién 1l: disolver 10 g de hexametilen-tetraamina en agua destilada
y diluir a 100 ml en matraz aforado. Preparar mensualmente.

3. Suspensién stock de turbidez, 400 NTU: en un matraz aforado de 100
ml mezclar 5 ml de solucién I con 5 ml de solucion 1l. Dejar reposar
24h a 25 * 3°C, luego enrasar y mezclar. Preparar mensualmente.

4. Suspension estandar de turbidez, 40 NTU: diluir 10 ml de suspension
stock de turbidez en 100 ml con agua libre de turbidez en matraz
aforado. Preparar semanalmente.

9. PROCEDIMIENTO
a) Agitar suavemente el frasco de muestra para homogenizar, esperar 5 minutos
y traspasar lo necesario al tubo de muestreo.

b) Llenar el tubo de muestra como minimo donde indica la marca del tubo.

153

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO , )» Nacional del

| Attiplano

N1

10.

11.

12.

c) Realizar la calibracion del equipo de acuerdo al manual de instrucciones
usando los estdndares certificados. Una vez calibrado, proceder a las lecturas
de turbidez de las diferentes muestras.

Nota: Al llenar los tubos con muestra o estandares dejar reposar uno 2 a 3 minutos

para que escapen las burbujas.

CALCULOS

No requiere de calculo alguno, los valores obtenidos del Turbidimetro se reportan

directamente

Si se realiza una dilucién a la muestra se utiliza la ecuacién:

AXV

Turbidez, NTU = T

Donde:

A: NTU de la muestra diluida

V: volumen del matraz de dilucion, ml

T: volumen de muestra tomado para diluir, ml

CONTROL DE CALIDAD.

Como parte del Control de Calidad de los Ensayos se realizara cada uno de los
criterios establecidos segun parametro declarado en el LP-FO-129 Control de
Calidad para los Ensayos (Medio Ambiente).

EXPRESION DE RESULTADOS

Los resultados se deben reportar en unidades de NTU (Unidades Nefelométricas

de Turbidez) segun lo que exprese el equipo.

N° Fecha Descripcion del CambioO Vigente hasta
Version

01 27-06-2014 | Emision inicial 27-06-2017
02 28-05-2016 | Se incorpora el item 11.Control de Calidad | 28-05-2016

2.4. DETERMINACION DE METALES TOTALES Y DISUELTOS POR
ICP-OES

CODIGO | LP-MA-ME-04
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1. OBJETIVO.
Dar las pautas necesarias para medir la concentracion de trazas de metales en

muestras de aguas naturales, aguas potables y aguas residuales.

2. ALCANCE.
A todo el personal analista del laboratorio ambiental LABPERU EIRL.
Rango de trabajo y/o limite de deteccion / cuantificacion

Seguln elemento.

3. RESPONSABILIDAD.
El Jefe de laboratorio es responsable de que el personal a cargo de la tarea cumpla
dicho procedimiento.
El personal analista del Laboratorio ambiental de LABPERU EIRL. Es
responsable de cumplir las disposiciones para la realizacion de la tarea
correspondiente.
4. DEFINICIONES
e Analito disuelto: La concentracion de analito en una muestra acuosa que
pasara a través de un filtro de membrana de 0,45 micras de montaje, antes
de la acidificacion.
e Analito total recuperable: Concentracion determinada de un analito, ya
sea por "analisis directo™ de muestra acidificada sin filtrar.
e Muestras de Agua: Para los efectos de este método, se entiende por una
muestra tomada de una de las siguientes fuentes: Agua natural, agua potable
y agua residual.
5. PRESERVACION DE LA MUESTRA
La muestra se preserva en recipientes de plastico o vidrio de buen cierre y/o
contratapa. Mantener la muestra a temperatura de 4°C o menos. Se puede
preservar a la temperatura indicada anteriormente hasta 60 dias en un medio acido
de pH 2 o inferior (&cido nitrico). EI minimo requerido para llevar un control de
calidad es de 1000 ml para metales totales y 1000 ml filtrado por filtro de 0,45 um
de porosidad para metales disueltos.
6. REACTIVOSY EQUIPOS
Reactivos:
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e Acido Nitrico (HNOs3) Cc. (Densidad: 1,41 g/ml), también se puede usar
acido purificado

e Acido Clorhidrico (HCI) Cc. (Densidad: 1,19 g/ml), también se puede usar
acido purificado

e Agua Ultrapura (Tipo I, Conductividad eléctrica < 0,05 pS/cm)
Equipos y materiales

¢ Plancha de digestion

¢ Digesto de tubos

e Papel indicador de pH 6 equipo medidor de pH.

e Filtro de membrana de 0,45 micras de diametro de poro
e Soporte de Filtro de Plastico 6 metal

o Dispositivo filtrante de plastico 6 metal

e Pipeta volumétrica de 2 ml

e Pipeta volumétrica de 1 ml

e Pipeta de 100 ml

e Tubos de ensayo de vidrio 6 plastico de 160x15 mm

e Vaso de precipitados de 250 ml 6 Tubos de digestién de 50 ml
e Luna de reloj de 75 mm de didametro

e Piceta de plastico

e Fiola de 1000 ml

e Fiolade 50 ml

Preparacion de soluciones

e Acido Clorhidrico (1+1): Agregar 500 ml de HCI concentrado a 400 ml
de agua ultrapura y diluir a 1000 ml.
e Acido Nitrico (1+1): Agregar 500 ml de HNO3 concentrado a 400 ml de
agua ultrapura y diluir a 2000 ml.
7. PROCEDIMIENTO
7.1.Principio del método
Consiste en una Corriente de Flujo de gas Argon ionizado por aplicacién de un

campo de Radiofrecuencia tipicamente oscilante. Este campo estd acoplado
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inductivamente al gas ionizado por una bobina refrigerada con agua que rodea a
una ldmpara de Cuarzo que soporta y confirma el Plasma.
7.2.Preservacion de la muestra
La muestra sera preservada en frasco de plastico o vidrio, con un pH menor o igual
a 2 refrigerada a 4°C no mas de 60 dias.
7.3.Procedimiento para metales disueltos
e Verificar que la muestra esté filtrada o sino filtrarla con filtro de membrana
de 0,45 micras, antes de tomar la alicuota.
e Antes de iniciar el procedimiento verificar que las muestras tengan pH<2.
e Pipetear una alicuota de 50 ml de la solucion filtrada y afiadir a un vaso de
precipitados.
e Afiadir 1,0 ml de Acido nitrico (1+1) para obtener una concentracion del
acido de 1% en volumen.
e Luego trasvasar la muestra con el &cido a un tubo de ensayo.
e Si se va a determinar Mercurio tomar por separado otra alicuota de 50 ml
y agregar 1,0 ml de Acido clorhidrico (1+1) para obtener una
concentracion del &cido en 1% de volumen.

e Enviar las muestras para su lectura.

Nota: Si al recepcionar la muestra o durante el proceso de acidificacion se observa la
presencia de precipitados, ésta muestra deberd ser tratada con el procedimiento que

corresponde a Metales Totales (item 6.4).

7.4.Procedimiento para metales totales en plancha

e Antes de iniciar el procedimiento verificar que la muestra tenga pH <2.

e Agitar la muestra y tomar una alicuota de 100 ml £ 1ml a un vaso de
precipitado de 250 ml.

e Afadir 2 ml de &cido nitrico (1+1) y 1 ml de acido clorhidrico (1+1) a vaso
que contiene la muestra.

e Coloque el vaso sobre la plancha para la evaporacion de la solucion. La
plancha debe estar ubicado en una campana extractora y previamente
ajustada para proporcionar la evaporacion lenta a una temperatura cercana

y no mayor de 852C.
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e Tapar el vaso con una luna de reloj para evitar que el ambiente de la
campana contamine la muestra.

¢ Reducir el volumen de la muestra a alrededor de 20 ml por calefaccion
suave a la temperatura indicada en la Plancha (evitar hervir la
muestra).Utilizar como indicador del final de la digestion un vaso con 20
ml de agua y comparar con las muestras digestadas.

e Cubrir el borde del vaso con una luna de reloj para reducir la evaporacién
adicional y suavemente refluir la muestra durante 30 minutos.

e Luego de digestar dejar enfriar el vaso, seguidamente transferir
cuidadosamente la solucion de la muestra a una fiola de 50 ml, diluir hasta
aforar con agua ultrapura, tapar y agitar vigorosamente para homogenizar.

o Dejar la muestra en reposo durante una noche para que cualquier materia
no disuelta se deposite, después trasvasar a tubos de plastico o vidrio y
enviar para lectura inmediata.

7.5.Procedimiento para metales totales en digestor de tubos

e Antes de iniciar el procedimiento verificar que la muestra tenga pH <2.

e Agitar la muestra y tomar una alicuota de 50 ml = 1ml a un tubo.

e Afadir 1 ml de &cido nitrico (1+1) y 0,5 ml de &cido clorhidrico (1+1) al
tubo que contiene la muestra.

e Coloque el tubo en el digestor para la evaporacion de la solucién. El
digestor debe estar ubicado en una campana extractora y previamente
ajustada para proporcionar la evaporacion lenta a una temperatura cercana
y no mayor de 85%C.

¢ Reducir el volumen de la muestra a alrededor de 10 ml por calefaccion
suave a la temperatura indicada en el digestor (evitar hervir la muestra).

e Cubrir el tubo con una luna de plastico para reducir la evaporacién
adicional y suavemente refluir la muestra durante 30 minutos.

e Luego de digestar dejar enfriar, sequidamente transferir cuidadosamente
la solucion de la muestra a una fiola de 25 ml, diluir hasta aforar con agua
ultrapura, tapar y agitar vigorosamente para homogenizar.

o Dejar la muestra en reposo durante una noche para que cualquier materia
no disuelta se deposite, después trasvasar a tubos de plastico o de vidrio y

enviar para lectura inmediata.
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Nota: Si después del reposo de la muestra durante toda la noche, se observa que
contiene sélidos en suspension se debe filtrar la muestra para eliminar los sélidos

antes de la lectura cuidando que la muestra no se contamine durante la filtracion.

8. CALCULOS
Para metales disueltos:
Si en caso se detectara algin valor en los blancos y estuvieran por encima de los
limites del equipo:
mg/L de Analito = Lectura obtenida — lectura del blanco
Para metales totales:
mg/L de Analito = (Lectura obtenida * 0,5) — (lectura del blanco)

9. CONTROL DE CALIDAD.
Como parte del Control de Calidad de los Ensayos se realizar4 cada uno de los
criterios establecidos segun pardmetro declarado en el LP-FO-129 Control de

Calidad para los Ensayos (Medio Ambiente).

10. EXPRESION DE RESULTADOS
Los valores calculados se expresan en mg/L
11. HISTORIAL DE REVISIONES.

N° Fecha Descripcion del Cambio Vigente hasta
Version

01 27-06-2014 | Emision inicial 27-06-2017
02 28-05-2016 | Se incorpora el item.8 Control de Calidad | 28-05-2019

2.5. DETERMINACION DE ALCALINIDAD TOTAL, POR
CARBONATO,POR BICARBONATO Y POR HIDROXIDO

CODIGO | LP-MA-ME-05 ,LP-MA-ME-06,LP-MA-ME-07,LP-MA-ME-08

1. OBJETIVO.
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Dar las pautas necesarias para determinar la alcalinidad total, alcalinidad por
carbonato, alcalinidad por bicarbonato y alcalinidad por hidroxido en muestras de

aguas naturales, aguas potables y aguas residuales.

ALCANCE.
A todo el personal de analista del laboratorio ambiental LABPERU EIRL.
Rango de trabajo y/o limite de deteccion/cuantificacion. Segun el tipo de

alcalinidad.

RESPONSABILIDAD.

El Jefe de laboratorio es responsable de que el personal a cargo de la tarea cumpla
dicho procedimiento.

El personal analista del Laboratorio ambiental de LABPERU EIRL. es
responsable de cumplir las disposiciones para la realizacion de la tarea

correspondiente.

DEFINICIONES

La alcalinidad en el agua es la medida de la capacidad de neutralizar los &cidos.
Es la suma de todas las bases valorables.

El valor medido puede variar significativamente con el valor final de pH medido.
La alcalinidad es la medida de una propiedad de agregados del agua y puede ser
interpretado en términos de sustancias especificas so6lo cuando se conoce la

composicion quimica de la muestra.

La alcalinidad es importante en muchos usos y tratamientos de aguas naturales y
aguas residuales. La alcalinidad de muchas aguas superficiales es principalmente
una funcién de carbonato, bicarbonato y contenido de hidréxido, se toma como
una indicacién de la concentracion de estos constituyentes.

Los valores medidos pueden también incluir contribuciones de boratos, fosfatos,
silicatos u otras bases si éstos estan presentes. La alcalinidad en exceso de las
concentraciones de metales alcalinotérreos es significativa en la determinacion de
la idoneidad de un agua para el riego.

Mediciones de alcalinidad se utilizan en la interpretacion y control de los

procesos de tratamiento de agua y aguas residuales. Aguas residuales domesticas
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crudo tiene una alcalinidad menor que, o solo ligeramente mayor que, la del
suministro de agua. Funciona correctamente digestores anaerdbicos tienen
tipicamente alcalinidades sobrenadante en el rango de 2000 a 4000 mg de
carbonato de calcio (CaCOs) / L

Meétodo Titulométrico:

El contenido de carbonato, bicarbonato e hidroxidos se determinan por titulacion
de una alicuota de la muestra con la solucion valorada de &cido.

El primer punto (pH = 8,3) se determina usando como indicador fenolftaleina y
se atribuye el gasto de titulante a la neutralizacion de los hidroxidos y paso de los
carbonatos a bicarbonatos. El segundo punto (pH = 4,5) puede ser afectado
ligeramente por la presencia de sales disueltas y se determina con el indicador
anaranjado de metilo o con el indicador mixto verde de bromocresol — rojo de
metilo, el gasto de titulante corresponde al usado para la neutralizacion de los
carbonatos a anhidrido carbdnico.

Interferencias: La muestra no debe presentar altos niveles de turbiedad que
impidan apreciar al punto final de titulacion. Si se presenta este problema se filtra

la muestra.
Principio del Método:

La alcalinidad se determina por titulacion con una solucion estandar de un &cido
mineral fuerte a los puntos sucesivos de equivalencia del bicarbonato y el &cido
carbonico. El indicador de fenolftaleina permite cuantificar la Alcalinidad a la
fenolftaleina. Para determinar la Alcalinidad total se emplea el indicador

anaranjado de metilo o el indicador mixto verde de bromocresol.

PRESERVACION DE LA MUESTRA

La muestra se preserva en recipientes de plastico o vidrio de buen cierre y/o
contratapa. Mantener la muestra refrigerada a 6°C. Realizar la determinacion
dentro de las 24 horas de realizado el muestreo, en caso contrario se puede
preservar a la misma temperatura indicada anteriormente hasta 14 dias. EI minimo

requerido para llevar un control de calidad es de 500 ml por tipo de analisis.

161

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO |l Nacional del
: Altiplano

3.

EQUIPOS Y MATERIALES

a - Titulador Electrométrico: Utilice cualquier medidor de pH comercial o
valorador de accionamiento eléctrico que utiliza un electrodo y se puede leer
a 0,05 unidades de pH. Estandarizar y calibrar de acuerdo con las
instrucciones del fabricante. Preste especial atencion al cuidado de los
electrodos.

b - Recipiente de Titulacion: El tamafio y la forma dependeran de los electrodos
y el tamafio de la muestra. Mantenga el espacio libre por encima de la muestra
tan pequefia como sea posible, pero deje espacio para el valorante y la
inmersion completa de las porciones que indican de electrodos.

c - . Agitador magnético

d - . Pipetas volumétricas de 20 ml, 50 ml

e - . Frascos, 1000, 500, 250 ml (segln se requiera)

f - . Bureta 50 ml, bureta de cero automatica 50 ml o bureta digital 50 ml.

g - . Dispensador.

F - . Auxiliar para pipeta.

4. REACTIVOS

a - Solucién de Carbonato de Sodio, aproximadamente 0,05 N: Se pesa 3 a5 g de
Na2CO:s llevarlo a secar a 250 ° C durante 4 horas y enfriar en un desecador,
pesar del secado 2,5 + 0.2 g, transferir a un matraz volumétrico de 1 L, llene
matraz hasta la marca con agua destilada y mezclar los reactivos.

b - Acido sulfirico Estandar 0,1 N: Preparar una solucion de &cido de
aproximadamente 0,1 N (disolver 2,8 ml de acido sulfarico concentrado en 1
L de agua ultrapura). Utilice la normalidad medido en los célculos por
valoracion o ajuste a 0,1 N; 1 ml de solucion de 0,1 N =5 mg de CaCOs.

c.- Acido sulfurico 0,02 N: diluir 200. ml 0,1 N &cido de referencia a 1000 ml con
agua ultrapura. Estandarizar por titulacion potencio métrica de 20 ml de
Na>COz 0,05 N de acuerdo con el procedimiento de anterior; 1 ml = 1 mg
CaCOsa.

d.- Mezcla bromocresol verde-rojo de metilo indicador: utilizar solucién acuosa o
la solucion alcohdlica:

1) Disolver 100 mg bromocresol verde sal de sodio y 20 mg rojo de metilo sal

de sodio en 100 ml de agua destilada.
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2) Disolver 100 mg bromocresol verde y rojo de metilo 20 mg en 100 ml 95%
alcohol etilico o alcohol isopropilico.
e.- Solucidn Indicador de fenolftaleina 5 g/L: disolver 0,5 g de fenolftaleina en 50
ml de etanol al 95% y afiadir 50 ml de agua.
f.- Anaranjado de Metilo indicador: Usar este indicador si desea reemplazar la
Mezcla bromocresol verde-rojo de metilo indicador: disolver 0,1 g de

Anaranjado de metilo en 100 ml 96% alcohol etilico.

6. PROCEDIMIENTO
6.1 Estandarizacion del acido sulfurico:

Determinacion de la normalidad exacta de la siguiente manera: Estandarizar
con 40 ml de solucion de 0,05 N de Na,COs, con aproximadamente 60 ml de
agua, en un vaso de precipitados mediante titulacion potencio métrica de pH
de aproximadamente 5. Levante electrodos, aclare en el mismo vaso, y dejar
hervir suavemente durante 3 a 5 minutos bajo una cubierta de vidrio de reloj.
Enfriar a temperatura ambiente, enjuagar cubierta de vidrio en el vaso, y
terminar la titulacion hasta el punto de inflexién de pH 3,6. Calcular la
normalidad:

N = AxB
"~ 5300xC

Donde:

N= Normalidad del &cido sulfurico en N.

A= g NaxCOs/L de la solucion de carbonato de sodio 0,05 N

B=ml de solucién de Na2COztomados para la valoracion del &cido

C=ml de &cido utilizados.

Esta forma de Medir la Normalidad de la solucion &cida se realiza cada vez que

se prepara el acido.

También se puede realizar en forma directa estandarizando con 20 ml de
soluciéon de 0,05 N de Na;COs, con aproximadamente 30 ml de agua, se
procede a agregar 3 gotas de indicador anaranjado de metilo o con el indicador

mixto verde de bromocresol en un vaso de precipitados mediante titulacién
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potencio métrica de pH hasta el punto de viraje levante electrodos y evale el
valor obtenido.

6.2 Determinaciéon de muestra Alcalinidad Total

A. Si no se conoce el tipo de muestra, un aproximado de concentracion o un
indicador que pueda ayudar a conocer el valor de alcalinidad, se toma 10 ml y
se valora con indicador anaranjado de metilo o con el indicador mixto verde de
bromocresol y se calcula como referencia y poder catalogar la toma de muestra

para el anélisis final.

Se tomara una alicuota segun los siguientes criterios:

Volumen de muestra | Rango de concentracion (mg
(ml) CaCOs/L)

100 0-300

50 300 - 500

20 500 — 1000 y mas

Ajuste la muestra a temperatura ambiente, si es necesario, se conoce que existe
cloro residual agregar 1 gota de 0,1 M de Na»S20s3, solucion, o destruir con
radiacion ultravioleta. Afiadir 3 gotas a 4 gotas de solucion indicadora y titular
sobre una superficie blanca. Soluciones indicadoras comerciales o sélidos
destinados a la gama de pH apropiado (4,7 o 4,3) pueden ser utilizados (Ver

Reactivos).

B. Valoracion de alcalinidad total: Se toma el valorar de acuerdo segun el paso
anterior y agregar de 3 a 4 gotas de solucion indicadora anaranjado de metilo o
con el indicador mixto verde de bromocresol, homogenizar y agregar solucion

de acido estandar 0,02 N. Detener la titulacion hasta el cambio de color.

C. Se toma una muestra de blanco (muestra de agua ultra pura) tener en cuenta su
pH inicial y se evaluar la titulacion realizada, esto se considera si se realiza

diluciones a la muestra.
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6.3 Determinacion de muestra Alcalinidad Fenolftaleinica

La determinacion del volumen necesario para la alcalinidad fenolftaleinica se

realiza al determinar la alcalinidad total (ver Item A) del 6.2).

Se toma el valorar de acuerdo segun el paso anterior y agregar de 3 a 4 gotas
de solucién indicadora Fenolftaleina, homogenizar y agregar solucion de acido
estandar 0,02 N. Detener la titulacion hasta el cambio de color.

Se toma una muestra de blanco (muestra de agua ultra pura) tener en cuenta su
pH inicial y se evaluar la titulacion realizada, esto se considera si se realiza

diluciones a la muestra.

6.4 Se puede tomar un volumen unico segun el cuadro del Item A del punto 6.2 y
en ella se evalué en primera instancia el gasto de la alcalinidad fenolftaleinica,
y en la misma muestra agregar el indicador y acido necesarios para evaluar la

alcalinidad total.
7. CALCULOS
A. Valoracion potenciométrica de punto final pH:

A x N x 50000
mL sample

Alkalinity. mg CaCO,/L =

Donde:

A = ml de acido utilizado y

N = normalidad de &cido estandar

O se puede usar también:

A Xt x 1000
mL sample

Alkalinity. mg CaCO /L =

Donde:
t = titulo de &cido estandar (mg CaCOs/ml).

B. Calculo de alcalinidad las relaciones:
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De los resultados obtenidos de la fenolftaleina y alcalinidad total determinaciones
ofrecen un medio para clasificacion estequiométrica de las tres principales formas

de alcalinidad presente en muchas aguas.

La clasificacion atribuye toda la alcalinidad de bicarbonatos, carbonatos, y
hidroxido de sodio y supone la inexistencia de otros (débil) acidos inorgéanicos u
organicos, tales como acido silicico, acido fosforico y acido bérico acidos. Que
supone la incompatibilidad de hidréxido de sodio y bicarbonato. Porque los
calculos se realizan sobre una base estequiométrica, concentraciones de iones en el
sentido mas estricto del término no son representados en los resultados, que pueden
diferir significativamente de las concentraciones reales especialmente a pH > 10.

De acuerdo con este esquema:

1) Carbonato (CO3?) alcalinidad esta presente cuando alcalinidad fenoltaleina no

es cero, pero es menor de alcalinidad total.

2) De hidroxido (OH") alcalinidad esté presente si fenolftaleina alcalinidad es més

de la mitad de la alcalinidad total.

3) El bicarbonato (HCO3") alcalinidad esta presente si fenolftaleina alcalinidad es

menos de la mitad la alcalinidad total.

Estas relaciones pueden ser calcula por el siguiente esquema, donde P

es fenolftaleina alcalinidad y T es alcalinidad total:

Resultado Hidrdxido Alcalinidad por | Bicarbonato com
de valoraci6 | Alcalinidad com | carbonatos com | o CaCOs

n 0 CaCOs3 0 CaCOs

P=0 0 0 T

P<w%T 0 2P T-2P

P=%T 0 2P 0

P>w%T 2P-T 2(T-P) 0

P=T T 0 0

* Clave: P - alcalinidad fenolftaleina; T - alcalinidad total.

8. CONTROL DE CALIDAD.
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Como parte del Control de Calidad de los Ensayos se realizard cada uno de los
criterios establecidos segun pardmetro declarado en el LP-FO-129 Control de

Calidad para los Ensayos (Medio Ambiente).

9. EXPRESION DE RESULTADOS

Los resultados se deben reportar en unidades de:
Alcalinidad Total: mg CaCOas/L
Alcalinidad por Hidroxido: Carbonato como mg CaCOs/L
Alcalinidad por Carbonato: Bicarbonato como mg CaCOs/L
Alcalinidad por Bicarbonato: Hidréxido como mg CaCOas/L

10. HISTORIAL DE REVISIONES.

N° Fecha Descripcion del Cambio Vigente hasta
Version

01 27-06-2014 | Emision inicial 27-06-2017
02 28-05-2016 | Se incorpora el item 8 Control de Calidad | 28-05-2019

2.6. DETERMINACION DE DUREZA CALCICA

CODIGO | LP-MA-ME-09

1. OBJETIVO
Dar las pautas necesarias para medir la dureza calcica de aguas naturales, aguas
potables y aguas residuales.

2. ALCANCE
A todo el personal de analista del laboratorio ambiental LABPERU EIRL.
3. RESPONSABILIDAD
El Jefe de laboratorio es responsable de que el personal a cargo de la tarea cumpla

dicho procedimiento.
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El personal analista del Laboratorio ambiental de LABPERU EIRL. es
responsable de cumplir las disposiciones para la realizacion de la tarea

correspondiente.

4. DEFINICIONES
La dureza total se define como la suma de concentracion de iones calcio y

magnesio, expresados como carbonato de calcio, en mg/L.
4.1.Principio:

Cuando el EDTA (éacido etilendiaminotetraacético o sus sales) se afiade a
agua que contiene calcio y de magnesio, se combina primero con el calcio. El
calcio se puede determinar directamente, con EDTA, Cuando el pH se hace
suficientemente alta que el magnesio se precipita en gran medida como el
hidréxido y se utiliza un indicador de que se combina con sélo calcio. Varios
indicadores dan un cambio de color cuando todo el calcio se ha complejado
porel EDTA aun pH de 12 a 13.

4.2 Interferencia:

En las condiciones de esta prueba, las siguientes concentraciones de iones no
causan interferencia con la determinacion de la dureza del calcio: Cu?*, 2
mg/L;Fe?* 20mg/L;Fe3*,20mg/L;Mn2*,10mg/L;Zn*?,5mg/
L;Pb*2,5mg/L; Al®* ,5mg/L;ySn**,5mg/ L. Ortofosfato de calcio
precipita en el pH de la prueba.Estroncio y bario dan una interferencia
positiva y la alcalinidad en exceso de 300 mg / L pueden causar un punto final

indistinta en aguas duras.

4.3.Preservacion de la muestra:
La muestra puede ser preservada en medio acido con pH < 2 (HNOs), en

frascos de vidrio o plastico, a 6 °C, hasta 6 meses.

5. PRESERVACION DE LA MUESTRA
La muestra se preserva en recipientes de plastico o vidrio de buen cierre y/o
contratapa. Mantener la muestra a temperatura ambiente. Se puede preservar a la

muestra misma temperatura indicada anteriormente hasta 90 dias en un medio
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acido de pH 2 o inferior. EI minimo requerido para llevar un control de calidad es
de 500 ml.

6. REACTIVOS
6.1. El hidroxido de Sodio, NaOH, 1 N: Disolver 4 g. de NaOH en 100 ml.

6.2.Indicadores: Muchos indicadores estan disponibles para la titulacién de
calcio. Unos son preparaciones comerciales listas para usar que pueden ser
utilizados. La Murexida (purpurate amonio) fue el primer indicador
disponible para detectar el punto final de calcio, y las instrucciones para su
uso se presentan en este procedimiento. Las personas que tienen dificultad
para reconocer el punto final murexida pueden encontrar el indicador
Eriocromo Azul Negro R (nimero de indice de color 202) o Solochrome Azul
Oscuro una mejora debido al cambio de color de rojo a azul puro. Eriocromo
Negro azul R es sodio-1-(2-hidroxi-1-naftilazo)-4-sulfonico-2-naftol
acido. Otros indicadores disefiados especificamente para su uso como
detectores de punto final en valoracion con EDTA de calcio pueden ser

utilizados.

6.3.Murexide (purpurate amonio) indicador: Este indicador cambia de rosa a
purpura en el punto final. Preparar disolviendo 150 mg de colorante en 100 g
absoluta etilenglicol. Las soluciones acuosas del colorante no son estables
durante mas de 1 d. Una mezcla de tierra de colorante en polvo y cloruro de
sodio (NaCl) proporciona una forma estable del indicador. Preparar mediante
la mezcla de 200 mg murexida con 100 g de NaCl sélido y triturando la mezcla
a40 a 50 de malla. Una vez adicionado el indicador de Murexida a la muestra
valorar inmediatamente después debido a que es inestable en condiciones
alcalinas. Facilitar el reconocimiento de punto final mediante la preparacion
de una comparacion de color blanco que contiene solucion de NaOH 2 ml, 0,2
g de mezcla de indicador sélido (o 1 a 2 gotas si se utiliza una solucién), y
suficiente reactivo de valoracion EDTA estandar (0,05 a 0,10 ml) para

producir una inmutable de color.
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6.4.Indicador de Eriocromo Negro azul R: Este indicador alternativo se prepara
de una forma estable del indicador moliendo juntos en un mortero 200 mg de
colorante en polvo y 100 g de NaCl sélido a malla 40 a 50. Guarde en un
frasco bien tapado. Utilice 0,2 g de mezcla para la valoracion de la misma
manera como indicador Murexide. Durante la valoracion de los cambios de
color de rojo a través de morado a azul parpura en un azul puro, sin rastro de
color rojizo o tinte pdrpura. EI pH de algunas aguas (no todos) debe ser
elevado a 14 (en lugar de 12 a 13) por el uso de 8 N de NaOH para obtener un
buen cambio de color.

6.5.EDTA estandar Valorante, 0,01 M: Preparar estdndar EDTA titulante como
se describe para el método total dureza EDTA: pesar 3,723 g de EDTA y
diluirlo en fiola de 1000 ml

Para los calculos el reactivo de valoracion EDTA estandar 0,01 M, es
equivalente a en gasto a: 400,8 g Ca/1,00 ml.

7. PROCEDIMIENTO

7.1.Preparacion de la muestra: Debido al alta de pH utilizado en este
procedimiento, Valorar inmediatamente después de la adicién de alcali y el
indicador. Usar 50 ml de muestra, o una porcion mas pequefia diluida a 50 ml
de modo que el contenido de calcio es de aproximadamente 5 a 10
mg. Analizar aguas duras con alcalinidad superior a 300 mg de CaCOs/L
mediante la adopcion de una porcion méas pequefia y diluyendo a 50 ml. o
mediante la neutralizacion de la alcalinidad con acido, hirviendo 1 min, y

enfriamiento antes de comenzar la titulacion.

7.2.La titulacién de la muestra: La seleccién de la cantidad de muestra se

recomienda de la siguiente manera:

Volumen Rango de concentracion (mg
(ml) CaCOa/L)

50 0a300

20 300 a 1500
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Afadir ml de solucién de NaOH 2 ml o un volumen suficiente para producir
un pH de 12 a 13 Revolver. Afadir 0,1 a 0,2 g de mezcla de indicador
seleccionado (o de 1 a 2 gotas si se utiliza una solucion). Afadir reactivo de
valoracion EDTA lentamente, con agitacion continua hasta el punto final
adecuado. Al utilizar murexida, compruebe punto final mediante la adicion de
1 a 2 gotas de reactivo de valoracion en exceso para asegurarse de que no se

produce cambio de color mas.

8. CALCULO

AXBX400.8

Mg Ca/L =
gta/ mL muestra

AXBX1000

Dureza calcica como mg CaCO03 = ———
mL muestra

Donde:

A = ml valorante para la muestra.
B=mg CaCOg equivalente a 1 ml EDTA en el punto final de indicador del

calcio.

9. CONTROL DE CALIDAD.
Como parte del Control de Calidad de los Ensayos se realizard cada uno de los
criterios establecidos segun pardmetro declarado en el LP-FO-129 Control de
Calidad para los Ensayos (Medio Ambiente).
10. EXPRESION DE RESULTADOS
Los resultados se deben reportar en unidades de:
Dureza Célcica en mg CaCO3/L 6 Dureza Ca en mg CaCOs/L
11. HISTORIAL DE REVISIONES

v N . Fecha Descripcion del Cambio Vigente hasta
ersion
01 27-06-2014 | Emision inicial 27-06-2017
02 28-05-2016 | Se incorpora el item 9.0 Control de Calidad | 28-05-2019
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2.6. DETERMINACION DE DUREZA TOTAL

CODIGO | LP-MA-ME-10

1. OBJETIVO
Dar las pautas necesarias para medir la dureza Total de aguas naturales, aguas
potables y aguas residuales.
2. ALCANCE
A todo el personal de analista del laboratorio ambiental LABPERU EIRL.
3. RESPONSABILIDAD
El Jefe de laboratorio es responsable de que el personal a cargo de la tarea cumpla
dicho procedimiento.
El personal analista del Laboratorio ambiental de LABPERU EIRL. Es
responsable de cumplir las disposiciones para la realizacion de la tarea
correspondiente.
4. DEFINICION
4.1 Principio:
Acido etilendiaminotetraacético y sus sales de sodio (abreviatura EDTA)
forma un complejo soluble quelatadas cuando se agrega a una solucion de
determinados cationes de metal. Si una pequefia cantidad de colorante como
negro de eriocromo T o Calmagite se afiade a una solucidn acuosa que contiene
iones calcio y magnesio en un pH de 10, la solucidn se convierte en vino rojo.
Si EDTA se agrega como reactivo, el calcio y el magnesio se combina y
cuando todos los magnesios y calcios se acomplejan en la solucion, se pone de
color rojo vino a azul, identificando el punto final de la valoracion. lon
Magnesio debe estar presente a fin de obtener un punto final satisfactorio. Para
asegurar esto, una pequerfia cantidad de magnesio complexometrico neutral de
sal de EDTA se agrega a la muestra de estabilizacion; esto introduce
automaticamente suficiente magnesio y evita la necesidad de una correccién

en blanco.

La nitidez del punto final aumenta al aumentar el pH. Sin embargo, el pH no

se puede aumentar indefinidamente debido al peligro de la precipitacion del
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carbonato de calcio, CaCO3, o0 hidroxido de magnesio, Mg(OH)2, y porque el
colorante cambia de color a valores altos de pH. El pH especificado de 10 es
un compromiso satisfactorio. Un limite de 5 minutos se ajustara a la duracion

de la titulacion para minimizar la tendencia a la precipitacion de CaCOs

4.2 Interferencias:

Algunos iones metalicos interfieren causando desvanecimiento o distintos
puntos finales o por el consumo estequiométrico de EDTA. Reducir esta
interferencia mediante la adicion de ciertos inhibidores de antes de la
valoracion. MgCDTA, complejos selectivamente pesados conocido, libre de
magnesio en la muestra, y puede ser utilizado como un sustituto para los
inhibidores tdxicos o malolientes. Es util sélo cuando el magnesio sustituido
por metales pesados no contribuye de manera significativa a la dureza total.
Con concentraciones de metales pesados o de polifosfato por debajo de los
indicados, el uso de inhibidores I o 1. Cuando las concentraciones mas altas
de metales pesados estan presentes, determinar calcio y magnesio por un
método que no use EDTA y obtener la dureza por célculo.

Suspendido o materia orgénica coloidal también puede interferir con el punto
final. Eliminar esta interferencia por evaporacion de la muestra hasta
sequedad en un bafio de vapor y calentamiento en un horno de mufla a 550 °
C hasta que la materia organica se oxida completamente. Disolver el residuo
en 20 ml de &cido clorhidrico 1 N (HCI), neutralizar a pH 7 con 1 N de
hidroxido de sodio (NaOH) y completar hasta 50 ml con agua destilada;
enfriar a temperatura ambiente y continuar de acuerdo con el procedimiento

general .

4.3 Precauciones Titulacion:
Valorar a temperatura ambiente normal. ElI cambio de color se convierte en
poco practica lenta que la muestra se aproxima a la temperatura de
congelacién. Indicador de descomposicion se convierte en un problema en el
agua caliente.
El pH especificado puede producir un ambiente propicio para la precipitacion
del CaCOzs. Aunque el valorante se re-disuelve lentamente, dando un punto

final a la fuera de rango a menudo da resultados bajos. La finalizacién de la
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titulacion dentro de 5 minutos, minimiza la tendencia de CaCOs que precipite.
Los tres métodos siguientes también reducen la pérdida de precipitacion:
1) Diluir la muestra con agua destilada para reducir la concentracion de
CaCO:s. Este simple expediente se ha incorporado en el procedimiento. Si la
precipitacion se produce a esta dilucion de 1 + 1 uso modificacion 2) o 3).
Utilizando una muestra demasiada pequefia contribuye un error sistematico
debido al error de lectura de la bureta.
2) Si la dureza aproximada se conoce o se determina mediante una valoracion
preliminar, afiadir 90 % o més de reactivo de valoracion a la muestra antes de
ajustar el pH con tampén.
3) Se acidifica la muestra y agitar durante 2 minutos para expulsar el CO>
antes del ajuste del pH. Determinar la alcalinidad para indicar la cantidad de
acido que se afade.
5. PRESERVACION DE LA MUESTRA
La muestra se preserva en recipientes de plastico o vidrio de buen cierre y/o
contratapa. Mantener la muestra a temperatura ambiente. Se puede preservar a la
muestra misma temperatura indicada anteriormente hasta 90 dias en un medio
acido de pH 2 o inferior. EI minimo requerido para llevar un control de calidad es
de 500 ml.
6. REACTIVOS
6.1 Solucion tampén :
1) Se disuelve el cloruro de amonio 16,9 g (NH4ClI) en 143 ml de hidréxido de
amonio concentrado (NH4OH 0,1N). Afadir 1,25 g de sal de magnesio de EDTA
(comercialmente disponible) y diluir hasta 250 ml con agua destilada.
2) Si la sal de magnesio de EDTA no esta disponible, disolver 1,179 g sal disddica
dihidrato de acido etilendiaminotetraacético (EDTA - grado analitico reactivo) y
0,780 g de sulfato de magnesio (MgSO4 7H20) 0 0,644 g de cloruro de magnesio
(MgCl2 - 6H20) en 50 ml de agua destilada. Afiadir esta solucion a 16,9 g de
NH4Cl y 143 ml de NH4OH concentrado con la mezcla y se diluye hasta 250 ml
con agua destilada. Para lograr la maxima precision, ajuste de exigir equivalencia
mediante la adicion apropiada de una pequefia cantidad de EDTA o MgSO4 o
MgCl..
Solucidn tienda 1) o 2) en un recipiente de plastico o vidrio de borosilicato, que

no excedera de 1 mes. Tapar herméticamente para evitar la pérdida de amoniaco
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(NH3) o la captacién de dioxido de carbono (CO2). Dispensar la solucion tampén
por medio de una pipeta de bombilla que funciona. Desechar bufer cuando 1 o 2
ml afiade a la muestra falla para producir un pH de 10 +0,1 en el punto final de la
valoracion.

3) se alternan Satisfactorio "buffers sin olor" también estdn disponibles
comercialmente. Ellos contienen la sal de magnesio de EDTA y tienen la ventaja
de ser relativamente inodoro y mas estable que el tampon de NH4CI - NH4OH.
Por lo general, no ofrecen tan buena un punto final como NH4Cl — NH4OH debido
a reacciones mas lentas y pueden ser inadecuadas cuando se automatiza este
método. Preparar uno de estos tampones mediante la mezcla de 55 ml de HCI
concentrado con 400 ml de agua destilada y, a continuacion, lentamente y con
agitacion, adicion de 300 ml de 2 - aminoetanol (libre de aluminio y metales
pesados ). Anadir 5 g de sal de magnesio de EDTA y diluir a 1 L con agua
destilada.

4.2 Agentes complejantes: Para la mayoria de las aguas no se necesita ningun
agente complejante. De vez en cuando el agua que contiene iones de interferencia
requiere la adicion de un agente complejante apropiado para dar un brusco cambio
claro, en color en el punto final. Los siguientes son satisfactorios:

1) Inhibidor I: Ajuste muestras de &cido a pH 6 o superior con tampén o NaOH
0,1 N. Afadir 250 mg de cianuro de sodio (NaCN) en forma de polvo. Afadir
tampon suficiente para ajustar a pH 10 #0,1. (PRECAUCION: NaCN es

extremadamente venenoso Tome mMas precauciones en su uso).

2) Inhibidor I1: Disolver 5 g de sodio nonahidrato sulfuro (Na2S - 9H20) 0 3,7 ¢
de NazS - 5H>0 en 100 ml de agua destilada. Excluir aire con un tapon de goma
que cierre bien. Este inhibidor se deteriora a través de la oxidacion del aire.
Produce un sulfuro precipitado que oscurece el punto final cuando las
concentraciones considerables de metales pesados estan presentes. Utilice 1 ml.
3) MgCDTA: Sal de magnesio de &cido 1, 2 - ciclohexanodiamina - tetraacético.
Afadir 250 mg por 100 ml de muestra y disolver completamente antes de afiadir
la solucién tampon. Utilice este agente complejante para evitar el uso de
inhibidores de téxicos o malolientes cuando sustancias interferentes en
concentraciones que afectan el punto final, pero no contribuiran
significativamente al valor de dureza.
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Las preparaciones comerciales que incorporan un tampdn y un agente complejante
estan disponibles. Tales mezclas deben mantener el pH 10 +0,1 durante la
titulacion y dar un punto extremo afilado claro cuando se valora la muestra.

4.3 Indicadores: Hay muchos tipos de soluciones indicadoras se han
recomendado y puede ser utilizado si el analista demuestra que con ellos se
obtienen valores exactos. La dificultad principal con soluciones indicadoras es el
deterioro con la edad, dando puntos finales indistintos. Por ejemplo, soluciones
alcalinas de eriocromo Negro T son sensibles a oxidantes y soluciones acuosas o
alcohdlicas son inestables. En general, utilizar la menor cantidad de indicador
proporciona un punto de viraje mas notorio. Es responsabilidad del analista
determinar individualmente la concentracion indicador 6ptimo.

1) Negro de eriocromo T: Sal de sodio de 1-(1-hidroxi-2-naftaleno-thylazo-4-
sulfonico) -5-nitro-2-naftol 4cido; N °© 203 en el indice de Color. Disolver 0,5 g
de colorante en 100g de 2,2°,2”-nitrilotrietanol (también llamado trietanolamina)
0 2-metoximetanol (también llamado etileno glicol monometil éter). Anadir 2
gotas por 50 ml de solucién a titular. Ajuste el volumen si es necesario.

2) Calmagita: 1-(1-hidroxi-4-metil-2-fenilazo)-2-naftol-4-sulfénico acido. Esta
es estable en solucion acuosa y produce el mismo cambio de color como
Eriocromo Negro T, con un punto final mas nitida. Disolver 0,10 g Calmagite en
100 ml de agua destilada. Utilice 1 ml por 50 ml de solucién a titular. Ajuste el
volumen si es necesario.

3) Indicadores 1y 2 se pueden utilizar en forma de polvo seco si se tiene cuidado
para evitar el exceso de indicador. Mezclas secas preparadas de estos indicadores
y una sal inerte estan disponibles comercialmente. Si el punto final el cambio de
color de estos indicadores no es clara y nitida, por lo general significa que se
requiere un agente complejante apropiado. Si inhibidor NaCN no agudizar el
punto final, el indicador probablemente tiene la culpa.

4.4 Reactivo de valoracion EDTA Estandar: 0,01 M: Pesar 3,723 g de analisis de
calidad de reactivo dihidrato de etilendiaminotetraacetato disodio, también
Ilamado (etilendinitrilo) sal disddica de acido tetraacético (EDTA), se disuelven
en agua destilada, y se diluye hasta 1000 ml Estandarizar contra solucion de calcio
estandar. Debido a que el reactivo de valoracion extrae cationes de dureza

producida de envases de vidrio blando, usar polietileno (preferible) o botellas de
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vidrio de borosilicato. Compensar el deterioro gradual por re-estandarizacion

periddica y mediante el uso de un factor de correccion adecuado.

4.5 Solucién de calcio estandar: Pesar 1 g de CaCO3z en polvo anhidro (norma

primaria o especial baja concentracion de metales pesados , alcalis y magnesio)

en un matraz Erlenmeyer de 500 ml. Coloque un embudo en el cuello del matraz

y afadir, un poco a la vez, 1:1 HCI hasta que todo el CaCO3 se haya disuelto.

Afadir 200 ml de agua destilada y se deja hervir durante unos minutos para

expulsar el CO>. Enfriar, afiadir unas gotas de indicador de rojo de metilo y ajustar

al color naranja intermedio afiadiendo NH4OH 3N o 1:1 HCI, seguin sea necesario.

Transferir cuantitativamente y diluir a 1 000 ml con agua destilada; 1 mL de 1 mg

CaCOs.

4.6. El hidroxido de sodio, NaOH, 0,1 N: Pesar 3,99971 g de NaOH vy llevarlo a

una fiola de 1 L que contenga 300 mL y disolver el NaOH, enrazara 1 L

7. PROCEDIMIENTO

7.1 El tratamiento previo de las muestras de agua y de aguas residuales
contaminadas es usada solo en casos requeridos en la que los complejantes no
logran cumplir su funcion: digestar usando &cido Nitrico, &cido sulfurico,
acido nitrico o perclorico.

7.2 La titulacion de la muestra: La seleccion de la cantidad de muestra se

recomienda de la siguiente manera:

Volumen Rango de concentracion (mg
(ml) CaCOa/L)

50 0a300

20 300 a 1500

Una vez seleccionada la cantidad de volumen se recomienda titular en 5 min,
medido a partir de momento de la adicién de tampdn. Si se toma 20 ml de la
muestra, es llevada a 50 ml diluir los 20 ml de muestra a alrededor de 50 ml
con agua destilada. Afadir 1-2 ml solucién tampon. Por lo general, 1 ml sera
suficiente para dar un pH de 10 a 10,1. La ausencia de un criterio de valoracién
cambio de color fuerte en la titulacion por lo general significa que un inhibidor
se debe agregar en este punto o que el indicador se ha deteriorado. Afadir 1-
2 gotas de solucién de indicador o una cantidad apropiada de polvo seco de
formulacién indicador. Agregar titulante EDTA estandar lentamente, con

agitacion continua, hasta el Gltimo matiz rojizo desaparece. Agregue las
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Gltimas 3 gotas a intervalos de 5 segundos. En el punto final de la solucion
normalmente es de color azul. Luz del dia o de un tubo de luz fluorescente se
recomienda altamente porque las luces incandescentes ordinarias tienden a
producir un tinte rojizo en el azul en el punto final. Si suficiente de muestra
esta disponible y la interferencia estd ausente, mejorar la precision mediante
el aumento de tamario de la muestra, como se describe en 7.3

7.3 Muestra de baja dureza: Para efluentes intercambiador iénico u otra agua
ablandada y para las aguas naturales de dureza baja (menos de 5 mg/ L), se
tomara una muestra més grande, de 100 ml, para la valoracion y agregar
cantidades proporcionalmente mayores de tampén, inhibidor, y el indicador.
Afadir reactivo de valoracion EDTA estandar lentamente.

7.4 Se puede evaluar una muestra blanca utilizando agua re-destilado, destilada,
agua desionizada o agua ultrapura del mismo volumen que la muestra, a la que
se han afiadido cantidades idénticas de tampdn, inhibidor, y el indicador. Reste
volumen de EDTA utilizados para el blanco de volumen de EDTA utilizados

para la muestra.

8. CALCULOS Y EXPRESION DE RESULTADOS

AX B X 1000

D EDTA CaCOs/L = —————
ureza ( Jcomo mg CaC03/ mL muestra

Doénde:

A= ml titulacion para la muestra
B = mg CaCOg equivalente a 1,00 ml EDTA valorante.

9. CONTROL DE CALIDAD
Como parte del Control de Calidad de los Ensayos se realizard cada uno de los
criterios establecidos segun parametro declarado en el LP-FO-129 Control de
Calidad para los Ensayos (Medio Ambiente).
10. EXPRESION DE RESULTADOS
Los resultados se deben reportar en unidades de:
Dureza (EDTA) en CaCO3/L 6 mg CaCOs/L
11. HISTORIAL DE REVISIONES

N° Fecha Descripcion del Cambio Vigente hasta

Version

01 27-06-2014 | Emision inicial 27-06-2017

02 28-05-2016 | Se incorpora el item 9 Control de Calidad | 28-05-2019
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2.7. DETERMINACION DE DUREZA MAGNESICA

CODIGO | LP-MA-ME-11

1. OBJETIVO
Dar las pautas necesarias para medir la dureza magnésica como magnesio de

aguas naturales, aguas potables y aguas residuales.

2. ALCANCE
A todo el personal analista del laboratorio ambiental LABPERU EIRL.

3. RESPONSABILIDAD
El Jefe de laboratorio es responsable de que el personal a cargo de la tarea cumpla
dicho procedimiento.
El personal analista del Laboratorio ambiental de LABPERU EIRL. es
responsable de cumplir las disposiciones para la realizacion de la tarea

correspondiente.

4. DEFINICIONES

El Magnesio (Mg) es el segundo elemento en el Grupo IlA de la tabla periddica;
que tiene un nimero atomico de 12, un peso atomico de 24,30, y una valencia de
2. La abundancia media de Mg en la corteza terrestre es de 2,1%; en suelos es
desde 0,03 hasta 0,84%; en corrientes es 4 mg / L, y en las aguas subterraneas es>
5 mg / L. El magnesio se produce comdnmente en la magnesita minerales y
dolomita. EI magnesio se utiliza en aleaciones, de pirotecnia, la fotografia con
flash, agentes de secado, refractarios, fertilizantes, productos farmacéuticos y
alimentos.

La especie comun es acuosa Mg 2*. Las reacciones de equilibrio de carbonato de
magnesio son mas complicados que para el calcio, y las condiciones para la
precipitacion directa de dolomita en aguas naturales no son comunes. Importantes
contribuyentes a la dureza de un agua, sales de magnesio se descomponen cuando

se calientan, formando escala en las calderas. Ablandamiento quimico, 6smosis
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inversa, intercambio i6nico o reduce el magnesio y la dureza asociada a niveles
aceptables.
El Magnesio es un elemento esencial en la clorofila y en las células rojas de la
sangre. Algunas sales de magnesio son tdxicos por ingestion o inhalacion.
Concentraciones superiores a 125 mg / L también pueden tener un efecto catartico
y diurético.

5. PRESERVACION DE LA MUESTRA
La muestra se preserva en recipientes de plastico o vidrio de buen cierre y/o
contratapa. Mantener la muestra a temperatura ambiente. Se puede preservar a la
muestra misma temperatura indicada anteriormente hasta 90 dias en un medio
acido de pH 2 o inferior. EI minimo requerido para llevar un control de calidad es
de 500 ml.

6. PROCEDIMIENTO

Se procede a evaluar la dureza total, segin su procedimiento y luego la dureza

calcica, segun su procedimiento.

7. CALCULO
El Magnesio puede ser estimado como la diferencia entre la dureza y el calcio
como CaCOs si interferentes metales estan presentes en concentraciones que no
interfiere en la titulacion de calcio (Seccion 3500-Ca.B) y los inhibidores

adecuados se utilizan en la titulacion de dureza (Seccion 2340C).

mg Mg/L = [dureza total (en mg CaCOs / L) - dureza de calcio (CaCOs en mg /
L)] x 0,243

8. CONTROL DE CALIDAD
Como parte del Control de Calidad de los Ensayos se realizard cada uno de los
criterios establecidos segln parametro declarado en el LP-FO-129 Control de
Calidad para los Ensayos (Medio Ambiente).

9. EXPRESION DE RESULTADOS

Los resultados se deben reportar en unidades de: mg/L

10. HISTORIAL DE REVISIONES
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N° Fecha Descripcion del Cambio Vigente
Version hasta
01 27-06-2014 | Emision inicial 27-06-2017
02 28-05-2016 | Se incorpora el item 8 Control de Calidad | 28-05-2019
HISTORIAL DE REVISIONES:
N° Fecha Descripcion del Cambio Vigente
Version hasta
01 02-08-2012 | Emisién inicial 27-08-2015
02 27-06-2014 | 1.- Se incorpor6 las traducciones de nuevos | 27-06-2017
métodos declarados en las secciones
2.4,2.5,2.6,2.7,2.8,2.9,3.0,3.1
03 25-04-2015 | 1. Revision de los métodos comprendidos en | 25-04-2018
la seccion 2.1, 2.2, 2.3.
2.-Actualizacion de la seccion 1.0 Lista de
Métodos de ensayos.
04 28-05-2016 | Cambio de forma de presentacion del manual | 28-05-2019
segun  Procedimiento de Control de
Documentos LP-PR-01 Ver. 04: 4.1
Estructura y Datos de Control de
Documentos 4.10 Estructura de Otros
Documentos.
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